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En este trabajo de investigación se presenta la descripción detallada de la síntesis de 
zeolita 4A y el intercambio catiónico para producir zeolita 5A, en planta piloto, junto con un 
estudio de granulación de este material para obtener la fórmula para la producción de un 
tamiz molecular, en esferas, con características similares a la de uno comercial. Este 
adsorbente fue evaluado en la separación de los gases efluentes del proceso de 
acoplamiento oxidativo de metano (OCM), cuyo sistema de separación consume más del 
97% de los costos de energía y servicios de la planta y que no ha permitido que este 
proceso sea viable económicamente; así se pretende proponer el proceso de adsorción 
con cambio de presión (PSA), empleando el adsorbente sintetizado, como una alternativa 
al proceso convencional para reducir los costos. En ese sentido, en la planta piloto de la 
Universidad Nacional de Colombia se sintetizaron 7 lotes de, aproximadamente, 2,5kg de 
zeolita 5A y se determinaron las condiciones de operación y la formulación para la 
granulación del tamiz molecular. Asimismo, en la Miniplanta de OCM de la Universidad 
Técnica de Berlín se realizaron los ensayos de adsorción de etileno, etano, metano, 
nitrógeno y dióxido de carbono determinando las isotermas de adsorción y los perfiles de 
fracción molar y temperatura de los gases puros, mezclas de gases binarios y mezclas de 
escenarios posibles en el proceso. Se empleó un modelo programado en Aspen 
Adsorption® para determinar los parámetros de transferencia de calor, masa y del 
equilibrio termodinámico que ayudarán al diseño de columnas de adsorción a nivel 
industrial. 
 
Palabras clave: adsorción, zeolita, adsorción con cambio de presión, etileno, 
acoplamiento oxidativo de metano. 
 




This research work presents a detailed description of pilot plant production of 4A zeolite 
synthesis and cationic exchange to produce 5A zeolite, furthermore, a granulation study 
was developed to determine the formulation to obtain a bead molecular sieve with similar 
properties of a commercial one. This adsorbent was evaluated to separation outlet gases 
from Oxidative Coupling of Methane (OCM) reactor, where the separation system spends 
about 97% of plant utilities and energy costs, which has no allowed the industrial scale 
operation. In this way, Pressure Swing Adsorption (PSA), employing the molecular sieve 
produced in this work, is proposed as an alternative to replace the conventional separation 
process and reduce costs. Thus, 7 batches about 2,5kg of 5A zeolite were synthetized and 
the operation conditions and formulation to granulation process of molecular sieve was 
developed at pilot plant of National University of Colombia. Likewise, adsorption 
experiments to determine adsorption isotherms and molar fraction and temperature profiles 
of pure, binary mixrtues and 2 likely gases mixture scenarios, were carried out at OCM 
Miniplant of Technical University of Berlin. As well, a model was programmed on Aspen 
Adsorption® to obtain the mass and heat transfer and equilibrium coefficients that will 
support the PSA columns design. 
 
 
Keywords: Adsorption, Pressure Swing, Zeolite, ethylene, Oxidative coupling of methane. 
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Las grandes reservas mundiales de gas natural se han convertido en una fuente potencial 
para la obtención de combustible y productos químicos de cara hacia el futuro. En 
comparación con el petróleo, el gas natural es más abundante, menos costoso, fácil de 
purificar, eficiente para la generación de electricidad y calor y produce menos partículas 
contaminantes del aire. Durante las últimas décadas, los desarrollos relacionados con la 
química del metano, el cual es el mayor constituyente del gas natural, ha atraído la atención 
de los investigadores y se ha convertido en una opción factible para la obtención de 
petroquímicos básicos, como el etileno, que puede ser utilizado como molécula plataforma 
para la producción de polímeros, plastificantes, aditivos de alimentos, etc. 
En ese sentido, el proceso de acoplamiento oxidativo de metano (OCM) se muestra como 
un camino potencial para transformar el metano en productos químicos con mayor valor 
agregado. En este proceso el metano reacciona con oxígeno a altas temperaturas (700 – 
900°C), empleando un catalizador selectivo y produciendo etileno, etano, hidrogeno y 
algunos productos de la combustión (agua, monóxido y dióxido de carbono). La conversión 
del metano en la reacción es del aproximadamente 30% y, por lo tanto, se espera gran 
cantidad de este en la corriente efluente del reactor. Debido a la baja concentración de 
etileno y la gran proporción de subproductos, la recuperación de este gas requiere 
procesos de separación con altos consumos de energía como absorción y destilación 
criogénica. La baja conversión y selectividad, unido a las dificultades que se presentan en 
la etapa de separación han impedido que el proceso OCM se haya desarrollado 
industrialmente. 
Este trabajo de investigación se enfoca en proponer una opción para superar las 
dificultades relacionadas con el proceso OCM, específicamente en la etapa de separación. 
Aunque se han propuesto diversas alternativas, el proceso de separación por adsorción 
con cambio de presión (PSA), involucrando adsorbentes selectivos, se presenta como una 
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alternativa prometedora para la recuperación del etileno de la mezcla de gas efluente del 
reactor OCM con costos de operación menores. 
Hasta el momento, la mayoría de los esfuerzos han sido enfocados en el desarrollo de 
adsorbentes selectivos para olefinas tales como carbón activado y zeolitas con resultados 
satisfactorios. Teniendo en cuenta que las zeolitas han sido empleadas como materiales 
adsorbentes en procesos como deshidratación de etanol, endulzamiento de gas natural, 
separación de la mezcla N2-O2, etc., y que son muy selectivas para la separación de 
mezclas de olefinas y parafinas, en este trabajo se evaluó el uso de zeolita 5A como 
adsorbente para la separación de los gases producidos en el proceso OCM.  
De este modo, en el Capítulo 1 de este documento se muestra una revisión del estado de 
arte mostrando el potencial y las características del proceso OCM e identificando las 
razones por las que este proceso no ha logrado incursionar en la industria de manera 
comercial. En seguida, se propone el proceso de adsorción con cambio de presión como 
una alternativa empleando zeolita 5A como adsorbente; en consecuencia, se presentan 
las características más importantes del proceso, de la síntesis, intercambio catiónico, 
granulación y caracterización del material adsorbente. 
En el Capítulo 2 se detallan los procedimientos experimentales de las etapas de  síntesis 
de la zeolita 4A; intercambio catiónico para obtener la 5A y el estudio de granulación para 
obtener esferas de tamiz molecular. En los tres casos, se realizaron las pruebas de 
caracterización para las materias primas y producto determinando su calidad, los 
experimentos que fueron realizados en los laboratorios de Ingeniería Química de la 
Universidad Nacional. Asimismo, se describe la forma como se evaluó, 
experimentalmente, el tamiz molecular en las columnas de la sección de adsorción de la 
miniplanta UniCat de la Universidad Técnica de Berlín, determinando las curvas de ruptura 
y las isotermas de adsorción de CO2, CH4, C2H6, C2H4 y N2. Por último, se muestra la 
metodología (ecuaciones, método numérico y software) que se empleó para el 
modelamiento y simulación de los experimentos de adsorción con el fin de determinar los 
parámetros de las ecuaciones de transferencia de masa y calor y la isoterma de Langmuir 
empleados en el diseño de esta clase de equipos. 
El Capítulo 3 muestra los resultados relacionados con la síntesis e intercambio catiónico 
para obtener zeolita 5A en planta piloto (aproximadamente 2,5kg), mostrando datos 
interesantes para el escalado de este proceso al nivel industrial. Adicionalmente, se 
Introducción  3 
 
muestra el efecto de las diferentes variables que influyeron en el proceso de granulación, 
indicando las condiciones de operación del equipo junto con la formulación que condujeron 
a obtener un tamiz molecular, en esferas, con características similares a las de uno 
comercial. Al mismo tiempo, se muestran los resultados de las curvas de ruptura e 
isotermas de adsorción entreviendo el efecto de las condiciones la adsorción (presión, 
temperatura y tipo de mezcla) unido a los resultados de las simulaciones que condujeron 
a la validación de los modelos de adsorción propuestos y obteniendo los parámetros de 
las ecuaciones de transporte y equilibrio de fases. 
Finalmente, en el Capítulo 4 se realiza un compendio de las conclusiones derivadas de la 
síntesis, intercambio y aglomeración del tamiz molecular de zeolita 5A, unidas a las que 
se relacionan con la etapa de adsorción en Miniplanta y la validación de los modelos de 
equilibrio termodinámico y de transferencia de masa y calor. 
Finalmente, el desarrollo de este trabajo, además proponer una alternativa para la 
recuperación de etileno en el proceso OCM, abre la posibilidad para el desarrollo de la 
industria de la producción de zeolitas y tamices moleculares en nuestro país, que 
contribuye a potencializar la industria en el plano nacional considerando mercados como: 
los ingenios para la deshidratación de etanol carburante, las plantas de separación de 
gases para obtener N2 y O2 puros, la refinerías para la obtención de hidrógeno y las plantas 
de gas natural para el endulzamiento y deshidratación. 
 
  
1. Marco teórico 
En el presente capítulo se presenta una revisión bibliográfica acerca del proceso de 
acoplamiento oxidativo de metano (OCM), presentando las razones por las que no se ha 
logrado establecer como una tecnología de nivel industrial. También, se indican las 
razones que llevaron a proponer el proceso de adsorción con cambio de presión (PSA), 
empleando un tamiz molecular de zeolita 5A, como una alternativa para disminuir los 
costos de operación. En ese sentido, se explican algunos conceptos claves para entender 
la síntesis de zeolita 5A a partir de materias primas nacionales y granulación de los tamices 
moleculares de este adsorbente. 
1.1. Proceso acoplamiento oxidativo de metano (OCM) 
Los elevados costos de licuefacción y transporte del gas natural en algunas zonas de 
extracción remotas, así como la tendencia a la disminución de las reservas y la producción 
de petróleo, llevaron a proponer el proceso OCM como una posibilidad para darle valor 
agregado a las vastas reservas mundiales de gas natural y, también, sustituir las fuentes 
basadas en el petróleo para la producción de etileno como el proceso de reformado de 
nafta o la separación de gases provenientes de la ruptura de hidrocarburos, además de 
otros procesos, como la conversión del carbón en olefinas (proceso CTO), la 
deshidrogenación de metano y la conversión del gas natural a líquidos como metanol 
(proceso GTL). 
Este proceso inició con el trabajo un artículo de Keller y Bhasin en 1982 quienes 
desarrollaron para la Union Carbide Corporation la forma de producir hidrocarburos de 
cadena larga a partir de metano a través de oxidación parcial. El documento reporta 
ensayos con diferentes tipos de sistemas catalíticos a presiones cercanas a la atmosférica 
y temperaturas entre 500 y 1000°C (Keller and Bhasin, 1982) . Aunque las selectividades 
alcanzadas fueron realmente bajas y el reactor utilizado era de acero inoxidable, el cual se 
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convirtió en un catalizador en sí mismo, este artículo generó un enorme impacto en las 
actividades relacionadas con la investigación sobre hidrocarburos, el número de artículos 
y patentes publicadas a partir de esa fecha crecieron notablemente, mostrando el potencial 
que tiene el proceso OCM para el aprovechamiento del metano (Geerts, 1990).  
La reacción OCM es altamente exotérmica y se desarrolla, principalmente, con un 
catalizador combinado de óxido y metal a temperaturas entre 700 y 900°C. Los productos 
son etileno, etano, monóxido de carbono, dióxido de carbono, hidrógeno y agua. El proceso 
consiste de tres etapas que son: reacción, purificación y separación, como se muestra en 
la Figura 1-1. 
Reacción 
El reactor se alimenta continuamente con metano y oxígeno, usualmente los gases se 
precalientan a 700°C y 0,5MPa y la temperatura de reacción es 850°C, el gas efluente del 
reactor se comprime a 3,5MPa y se enfría a 40°C para, luego, ser enviados a la sección 
de purificación. 
Figura 1-1: Diagrama de flujo del proceso OCM. Modificado de (Salerno, Arellano-Garcia 
and Wozny, 2011). 
 
Hay varias explicaciones para los mecanismos de reacción, la forma más común es la 
formación de etano por la vía de la unión del metano seguido de la deshidrogenación del 
etano para producir etileno, como se muestra en las siguientes reacciones (Nghiem, 2014): 
4𝐶𝐻4 + 𝑂2 → 2𝐶2𝐻6 + 2𝐻2𝑂 
𝐶2𝐻6 → 𝐶2𝐻4 + 𝐻2 
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La presencia de oxígeno conduce a la combustión del metano, etileno y etano, lo que 
genera los siguientes productos: 
𝐶𝐻4 + 2𝑂2 → 𝐶𝑂2 + 2𝐻2𝑂 
2𝐶2𝐻6 + 7𝑂2 → 4𝐶𝑂2 + 6𝐻2𝑂 
𝐶2𝐻4 + 3𝑂2 → 2𝐶𝑂2 + 2𝐻2𝑂 
2𝐻2 + 𝑂2 → 2𝐻2𝑂 
En investigaciones desarrolladas alrededor de la optimización de los reactores catalíticos 
de OCM se han logrado selectividades hacía etileno del 50% y conversiones de metano 
del 40%, mejorando el desempeño del proceso que había perdido la atención de los 
investigadores debido a su bajo rendimiento (Godini et al., 2014). 
Para mantener las altas conversiones de metano y mayores selectividades a productos C2 
(etileno y etano) se han investigado muchos materiales catalíticos, que se pueden clasificar 
en los siguientes cuatro grupos: (1) óxidos de metales reducibles, (2) óxidos de metales no 
reducibles, (3) óxidos que contienen halógenos y (4) electrolitos sólidos (Sokolovskii and 
Mamedov, 1992) (Kondratenko and Baerns, 2008).  
Respecto a la configuración del reactor se han presentado varios conceptos, el primero de 
estos consistió en un reactor de lecho empacado que ha sido muy estudiado ya que es un 
equipo de amplio uso en la industria, no obstante, en este sistema suelen generarse puntos 
calientes con un incremento de temperatura de 150°C con respecto a la temperatura de 
operación, reduciendo el rendimiento de los productos deseados a alrededor del 14%, con 
lo cual este tipo de reactor es poco atractivo para el proceso OCM. Por tal motivo, el reactor 
de lecho fluidizado se ha investigado para esta aplicación por su capacidad para reducir 
los puntos calientes (menores a 20°C) y su facilidad para aplicación industrial. Para mejorar 
la selectividad de metano hacia compuestos C2 se ha propuesto el reactor de membrana, 
fabricada en α-alúmina modificada, implicando una elevación de la selectividad entre 10 y 
15% en comparación con la de los reactores anteriores bajo condiciones de operación 
similares; sin embargo, las temperaturas de los puntos calientes varían entre 30 y 80°C. El 
reactor de membrana con lecho fluidizado es la configuración más avanzada debido a que 
presenta altas selectividades y disminuye la formación de puntos calientes en el reactor 
(Godini et al., 2012). 
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Purificación 
En esta sección se remueve el dióxido de carbono que se formó en las reacciones laterales 
y que constituye cerca del 40% de los gases provenientes del reactor, esto permite reducir 
el tamaño de los equipos ubicados aguas abajo para la recuperación de los compuestos 
de interés. 
Generalmente, este proceso está conformado por una columna que emplea soluciones 
acuosas de aminas, la más empleada es la de mono etanol amina (MEA), pero se ha 
comprobado que en esta sustancia se absorben cantidades significativas de hidrocarburos, 
especialmente etileno. Para solucionar este problema se han empleado otros tipos de 
aminas como Metil dietil amina (MDEA) o la combinación de estas soluciones con 
membranas poliméricas que muestran mejoras en la selectividad y en el consumo 
energético de la regeneración (Godini et al., 2013). 
Separación 
El objetivo es la recuperación del etileno que se encuentra mezclado con etano y metano, 
la cual se lleva a cabo con dos columnas de destilación criogénica. La primera es una 
columna desmetanizadora, en la cual por la cima se obtiene metano, que es circulado al 
reactor para que sea convertido, y por el fondo se obtiene una mezcla de etileno y etano. 
En seguida, esta mezcla se alimenta a la segunda columna (desetanizadora), donde se 
obtiene etano por el fondo y el etileno por la cima. Varias configuraciones de esta 
separación ha sido estudiadas por Salerno y colaboradores (Salerno, Arellano-Garcia and 
Wozny, 2011) intentando hallar la mayor economía posible que lleve a la reducción de 
costos en la etapa de obtención del producto puro. 
El proceso OCM ha estado lejos de comercializarse debido a dos razones, la primera se 
relaciona con el límite de rendimiento del reactor, ya que con los catalizadores estudiados 
la selectividad a compuestos C2 y la conversión de metano son inferiores a 50 y 40%, 
respectivamente. La segunda razón tiene que ver con los altos costos de separación donde 
se involucran columnas de destilación que trabajan a temperaturas criogénicas (entre -100 
y -30°C) y altas presiones (35 bar), en este último punto se concentra el mayor 
inconveniente como se muestra en la Tabla 1-1, donde el 97% de los costos relacionados 
con energía y servicios están involucrados en el proceso de separación; por ejemplo, para 
una planta que produce 240.000 toneladas por año de etileno (Godini et al., 2012). 
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Tabla 1-1: Costos de equipos y de operación del proceso OCM. 
Sección del proceso 
Costo de equipos 
(Millones de euros) 
Costos de energía y 
servicios (%) 
Reactor OCM 24,4 3 
Remoción de CO2 11,9 43,3 
Separación de Etileno 39,6 53,7 
Total 75,9 100 
1.2. Proceso de adsorción 
Con el objetivo de superar la limitante asociada a los altos costos de operación del proceso 
de separación de los gases provenientes del reactor de OCM, en el presente trabajo se 
propuso la evaluación del proceso de adsorción como una alternativa para reemplazar las 
dos unidades de destilación criogénica (desmetanizadora y desetanizadora) con el 
propósito de obtener etileno. 
El proceso de adsorción debe involucrar un agente externo, adsorbente, que sea selectivo 
para la separación de mezclas que incluyen olefinas y parafinas. En ese sentido, en la 
literatura existen trabajos relacionados con el estudio de materiales adsorbentes para la 
separación de metano-etileno concluyendo que las zeolitas presentan los mejores 
rendimientos; así, los estudios de Triebe y colaboradores (Triebe, Tezel and Khulbe, 1996) 
y Narin y colaboradores (Narin, Martins, et al., 2014) determinaron que el uso de zeolitas 
tipo 5A y 13X, respectivamente, ofrecían factores de separación bastante favorables para 
lograr la separación que se desea.  
Ya que el Grupo de Investigación de Procesos Químicos y Bioquímicos tiene experiencia 
en la producción de tamices moleculares basados en zeolitas 3A y 4A, en este trabajo de 
investigación se propuso la síntesis y evaluación de un adsorbente basado en zeolita 5A 
para la separación de los gases de la corriente de salida del reactor de OCM.  
En ese sentido, la zeolita 5A presenta un tamaño de poro de aproximadamente 5Å donde 
los gases efluentes del proceso (cuyos tamaños moleculares son: N2 ~ 3.7 Å, O2 ~ 3.5Å, 
CO2 ~ 3.6Å, CH4 ~ 3.8Å, C2H6 ~ 4.4Å, C2H4 ~ 4.2Å), de menor tamaño, pueden ingresar y 
adsorberse. Adicionalmente, tiene la capacidad de acomplejar las olefinas; a través de su 
enlace π, a temperaturas inferiores a 120°C, gracias a la presencia de iones calcio en su 
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estructura y, asimismo, ese enlace formado tiene la suficiente energía para lograr una alta 
selectividad y permitir la desorción de las olefinas. 
El proceso de adsorción; en general, se ha aplicado para la purificación de diferentes gases 
y vapores (deshidratación de etanol, separación de mezclas O2-N2, separación de 
isómeros, endulzamiento de gas natural, obtención de hidrógeno en refinería, etc.). 
Conjuntamente, este proceso se aplica industrialmente como adsorción con cambio de 
temperatura (TSA) y de presión (PSA), teniendo más éxito el segundo de ellos debido a su 
menor consumo de energía y menor cantidad de adsorbente requerido (Nghiem, 2014).  
Este proceso fue ideado comercialmente en 1960 por Skarstrom (Skarstrom, 1960) y 
consistía de dos pasos, uno de adsorción y otro de desorción que se llevaban a cabo en 
dos lechos empacados de adsorbente operando en conjunto, lo que permite el 
procesamiento en continuo del alimento. La regeneración del adsorbente y recuperación 
del gas o vapor de interés, se hace por la reducción rápida de la presión y usando un gas 
de purga. En los años siguientes fueron patentadas mejoras y se aplicó a procesos 
industriales de gran escala (Yang, 2003)(Myers and Sircar, 2003)(Ruthven, 1984). 
1.3. Zeolitas 
Para conocer el comportamiento y la naturaleza del tamiz molecular que se propuso 
desarrollar, en el siguiente apartado se dará a conocer las propiedades, aplicaciones, 
características, los procesos y métodos de síntesis de las zeolitas y, específicamente, la 
tipo 5A. 
En general, las zeolitas son aluminosilicatos cristalinos microporosos, compuestos por 
unidades tetraédricas de TO4 (donde T corresponde a Si o Al), cuyos átomos de oxígeno 
hacen la conexión entre los átomos de Si y Al y con otros tetraedros. Cuando la estructura 
está compuesta únicamente de átomos de silicio y oxígeno, se tiene un sólido 
completamente neutro. Sin embargo, cuando algunos átomos de silicio (con carga +4) se 
cambian por aluminio (con carga +3), la estructura se descompensa eléctricamente 
cargándose negativamente; por lo tanto, se requiere la presencia de cationes externos que 
pueden ser Na+, K+, Li+, Ca+2, Mg+2, H+, Cu+2, entre otros, con el fin de mantener la 
neutralidad (Payra and Dutta, 2003). 
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La naturaleza de la estructura cristalina de las zeolitas permite la presencia y uniformidad 
de poros internos de tamaño molecular, dentro de los cuales algunas moléculas de interés 
pueden penetrar, constituyendo lo que se conoce como tamices moleculares.  
 Propiedades y aplicaciones de las zeolitas 
En general, las zeolitas presentan propiedades como: alto grado de deshidratación y 
adsorción de varios gases y vapores, gran fracción de vacío, baja densidad, estabilidad de 
la estructura a temperaturas por debajo de 1000K, capacidad de intercambio catiónico 
reversible y propiedades catalíticas. Tales propiedades pueden variar de acuerdo a la 
relación Si/Al y el tipo de cationes intercambiados (Ruthven, 1984).  
Las aplicaciones más importantes de las zeolitas están dirigidas a la producción de agentes 
de intercambio catiónico, detergentes, tamices moleculares y catalizadores. Las zeolitas 
con relación Si/Al baja presentan alta densidad de cationes intercambiables en la 
estructura; por lo tanto, se convierten en un material interesante para los procesos de 
intercambio catiónico y adsorción (Fungaro, Bruno and Grosche, 2009).  
En detergentes, por ejemplo, la capacidad de intercambio de iones que pueda tener la 
zeolita determina qué tan bien se reemplazan los iones de calcio y magnesio (que imparten 
dureza en el medio de lavado) por iones sodio que suavizan el medio acuoso. El fenómeno 
anterior impide que se precipiten sales formadas por el surfactante con magnesio o calcio 
de color oscuro, dando aspecto de suciedad. Para los adsorbentes, cuanto mayor sea la 
cantidad de cationes en la estructura, este puede mantener en mayor grado los adsorbatos 
polares (HERA, 2004). 
Por otra parte, en aplicaciones catalíticas es deseable que la cantidad de silicio sea mucho 
mayor, ya que así la estructura es más resistente a las altas temperaturas a las que se 
somete el material en el proceso catalítico o de regeneración del catalizador. Además, se 
desea que la estructura contenga sitios ácidos con alta dispersión para que se logre la 
mayor fuerza ácida posible (Puppe and Weitkamp, 1999). 
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 Zeolita Tipo 5A 
La zeolita tipo 5A pertenece a la familia de la zeolitas tipo A que fueron reportadas por 
primera vez por Breck y Reed (Reed and Breck, 1956). Las aplicaciones más comunes de 
la zeolita 5A suele ser para la remoción de dióxido y monóxido de carbono, sulfuro de 
hidrógeno y otras moléculas polares débiles, también, es útil para la separación de 
parafinas lineales y ramificadas. 
La zeolita tipo A se produce en forma sódica y se conoce como zeolita 4A con un  tamaño 
de poro efectivo de 4Å. Los cationes de sodio se pueden intercambiar afectando el 
comportamiento fisicoquímico de esta familia de zeolitas, cuando se intercambia iones Na+ 
por Ca+2 se obtiene la zeolita tipo 5A, cuyo tamaño de poro es 5Å, debido a que cada ión 
calcio reemplaza dos cationes de sodio y el tamaño del catión introducido es menor. Por 
otra parte, el tamaño del poro; también, se puede reducir por el intercambio de iones Na+ 
por K+, debido a que estos últimos tienen mayor tamaño, esta última forma se conoce como 
el tipo 3A teniendo un tamaño de poro de 3Å (Breck, 1974). 
En general, debido a su composición, las zeolitas tipo A mantiene bajos valores de la 
relación Si/Al (cercanos a 1) y un alto contenido en el catión intercambiable (K+, Na+, Mg+2, 
Ca+2, etc.). La composición química de la zeolita tipo 5A intercambiada con calcio se 
muestra con la siguiente representación en forma de óxidos: 
0,8𝐶𝑎𝑂: 0,2𝑁𝑎2𝑂: 1𝐴𝑙2𝑂3: 2𝑆𝑖𝑂2: 𝑥𝐻2𝑂 
 Síntesis de zeolitas 
Para la síntesis de zeolitas a baja temperatura se emplean diferentes tipos de sustancias 
de carácter alcalino que contienen alúmina y sílice. En ese sentido, es más ventajoso 
emplear aluminio en forma aniónica, como el aluminato de sodio, ya que con presencia de 
la forma catiónica del aluminio se generará un efecto altamente electrolítico en el hidrogel, 
que conduce a que, por ejemplo, se cristalice sodalita en vez de zeolita tipo A. 
Generalmente, la fuente de silicio suele ser silicato de sodio, aunque se pueden utilizar 
algunos productos comerciales compuestos de soluciones acuosas de silicato de sodio en 
concentraciones del 30, 40 ó 50% junto con estabilizantes (Kühl, 1998). 
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Los pasos de la síntesis de zeolitas se muestran en la Figura 1-2. Así, el primer paso 
involucra la maduración del gel formado entre hidróxido de sodio, silicato de sodio y 
aluminato de sodio en solución acuosa a temperatura ambiente. Luego, el paso de 
cristalización del gel se lleva a cabo a temperaturas entre 25°C y 125°C, empleando 
tiempos entre unas pocas horas y varios días. El gel puede variar de apariencia, de una 
solución clara a una suspensión de sólido blanco. Esta etapa es seguida por otra de 
crecimiento de los cristales donde se presenta la formación de los cristales del 
aluminosilicato en la solución (Cundy and Cox, 2005). 
Figura 1-2: Esquema síntesis de zeolita. Adaptado de (Casci, 2005). 
 
Como se indica en la Figura 1-3, después de la cristalización, la suspensión de zeolita se 
pasa por filtros prensa, filtros rotatorios o filtro de banda. El filtrado que contiene la solución 
madre y el agua de lavado usualmente tiene bajas concentraciones de hidróxido de sodio, 
que puede ser usado para la neutralización de efluentes ácidos dentro de la planta de 
procesos. Si el filtrado tiene exceso de aluminato que no reaccionó, el filtrado se concentra 
en un evaporador y se recircula al proceso de síntesis. Por razones económicas y 
ambientales, la reutilización del licor madre es obligatorio. Por último, se lleva a cabo un 
proceso de secado para eliminar el exceso de agua adicionada en el lavado y que no se 
eliminó en la filtración (Roland, 1989). 
1.4. Granulación de zeolitas 
En el mercado es común encontrar que los tamices moleculares pueden ser moldeados en 
esferas o extruidos cilíndricos, los cuales son empacados en columnas hasta de 6 metros 
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de altura. Como en cualquier otro tipo de empaques, se desea una alta área de contacto 
entre el fluido y el sólido, una baja caída de presión, que no se presente acanalamiento del 
fluido y que la temperatura sea uniforme.  
Figura 1-3: Proceso de producción de zeolita tipo A en escala industrial. Modificado de 
(Roland, 1989) 
 
En ese sentido, las esferas tienen varias ventajas, entre las que se encuentran una caída 
de presión en empaque de columnas entre 20 y 30% menor que los cilindros, 
traduciéndose en un mayor flujo de gas que disminuye costos de compresión. Además, los 
gránulos con forma esférica uniforme tienen mayor resistencia mecánica a la compresión, 
que es el único esfuerzo que se experimentan en las columnas, mientras que los extruidos 
necesariamente son sometidos a esfuerzos de tensión; en ese sentido, materiales 
inorgánicos como los aluminosilicatos resisten altos esfuerzos de compresión, pero son 
débiles a la tensión. Asimismo, las esferas sufren menos esfuerzos internos y tienen menos 
tendencia a la ruptura que los pellets. También, la densidad de empaque de las esferas es 
más alto en las columnas empacadas, reduciendo el acanalamiento del flujo de gases y 
efecto “bypass” (Rode et al., 1997). 
Los tamices moleculares comerciales de zeolitas 3A, 4A y 5A que son empleados en el 
secado y separación del aire e hidrocarburos, endulzamiento de gas natural y 
deshidratación de etanol (Pfenninger, 1999) tienen una estructura en forma de cebolla 
(Figura 1-4),  conformada por un núcleo y una coraza, lo cual mejora la resistencia 
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mecánica a la compresión como lo han mostrado diferentes estudios (Rode and 
Tsybulevskiy, 2003)(Jaussaud et al., 2004)(Ogawa et al., 1983). 
Para lograr este tipo de granulados, el polvo de zeolita suele mezclarse con una arcilla 
aglomerante, la selección de este material es una decisión clave ya que debe ser un 
marterial limpio, no reactivo, estable térmicamente y proporcionar buenas propiedades 
físicas a los aglomerados. La arcilla es la encargada de formar la estructura de poros por 
donde se conducen las moléculas de los gases hacia los cristales de zeolita. La cantidad 
de aglomerante está dada por un balance entre la capacidad de adsorción de gases y la 
resistencia mecánica, ya que con una cantidad alta de arcilla se puede lograr un lecho 
bastante resistente, pero disminuye la capacidad de adsorción (Rode et al., 1997). 
Figura 1-4: Fotografía de las secciones de las esferas de tamiz molecular Zeochem 3A®. 
 
En ese sentido, la granulación se define como una operación de aumento de tamaño de 
partícula mediante la cual polvos finos son aglomerados en partículas más grandes. Los 
procesos de aumento de tamaño de partícula son empleados en industrias como la 
farmacéutica, alimentos, productos de consumo, fertilizantes, detergentes, minerales, 
adsorbentes, empaques de columnas, catalizadores, entre otros (Tardos, Khan and Mort, 
1997).  
Los diferentes procesos usados industrialmente para el aumento de tamaño de partícula 
se enumeran a continuación:  secado por pulverización (spray drying), formación de perlas, 
lechos fluidizados, aglomeración por agitación (granulación en tambor, granulación en 
plato), amasado (pug mills), procesos de extrusión, procesos térmicos y compactación por 
presión (Richardson, Harker and Backhurst, 2002). 
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 Proceso de aglomeración por agitación 
El proceso de aglomeración por agitación fue el elegido en este trabajo para el desarrollo 
de los estudios de aglomeración de zeolita 5A. Mediante este proceso se obtienen 
aglomerados a través del íntimo y adecuado contacto del material que está compuesto por 
una fase líquida y una sólida y desarrollan uniones entre sí para producir partículas de 
mayor tamaño. El proceso se lleva a cabo por medio de giro, agitación o acción de cascada 
en un plato, tambor o cono. La fase líquida o ligante suele estar compuesta por agua o 
soluciones acuosas de polímeros orgánicos como carboximetilcelulosa, aunque se pueden 
usar otros con la intención de desarrollar fuerzas capilares de unión, mientras que la fase 
sólida se compone por la zeolita y el material aglomerante, que junto con el líquido ligante, 
aumentan la formación de puentes de unión. En el proceso de aglomeración se presentan 
4 etapas: nucleación, crecimiento, consolidación y ruptura, como se ilustra en la Figura 1-
5. 
Figura 1-5: Representación esquemática de los mecanismos de aumento del tamaño de 
partícula (Iveson et al., 2001). 
 
Nucleación  
En esta etapa se forman aglomerados pequeños a partir del polvo fino, fresco y de tamaño 
de partícula similar y se presenta durante los primeros momentos del proceso de 
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granulación. La fuerza motriz para llevar a cabo la formación de núcleos es la tensión 
superficial del líquido ligante junto con la reducción de la energía libre de la superficie total, 
que es función del área de interacción entre el aire y líquido (Agrawal and Naveen, 2011).  
El proceso de nucleación se puede explicar por dos mecanismos: distribución e inmersión. 
En el mecanismo de distribución se asume que el líquido ligante se distribuye como una 
capa sobre la superficie de las partículas finas y los núcleos se forman debido a las 
colisiones exitosas entre las partículas pequeñas. Por otra parte, en el mecanismo de 
inmersión las gotas del ligante se consideran como el núcleo del aglomerado donde las 
partículas más finas se unen (Mort, 2005). 
Crecimiento 
Una vez formados los núcleos, su tamaño puede incrementarse mediante dos mecanismos 
que son: coalescencia o recubrimiento. El proceso de crecimiento por recubrimiento puede 
ser modelado teniendo en cuenta un balance de fuerzas o energía que relaciona la fuerza 
aplicada desde el proceso hacia las partículas en colisión; adicionalmente, para lograr la 
formación de aglomerados, la energía de colisión de las pequeñas partículas debe ser 
suficientemente disipada, por el líquido ligante, para evitar el rebote y, consecuentemente, 
el rompimiento de los puentes de enlace entre las partículas (Iveson et al., 2001). En otra 
perspectiva, en el crecimiento por coalición los gránulos se unen si la fuerza de colisión es 
capaz de generar una deformación plástica en ellos y consolidar la microestructura 
granular, eso se logra en la medida en que haya suficiente ligante en la zona de contacto. 
La limitación del crecimiento por cualquiera de los dos mecanismos ocurre cuando la 
disipación viscosa en el ligante no es suficiente para absorber la energía del rebote elástico 
generada por la colisión, que se presenta cuando la viscosidad del ligante es baja o la 
velocidad de colisión es muy alta (Ouchiyama and Tanaka, 1975).  
El mecanismo prevaleciente depende de factores como: las propiedades del solido 
alimentado (principalmente tamaño de partícula), tensión superficial y viscosidad del 
líquido y el modo de operación (por lotes o continuo). En general, los dos mecanismos 
siempre se presentan simultáneamente en el sistema, pero uno de ellos es el 
predominante. La formación de partículas por cualquiera de los dos mecanismos se puede 
distinguir fácilmente por su apariencia; los aglomerados formados por recubrimiento tienen 
forma esférica con superficie exterior completamente lisa, además, en su interior la 
formación de capas lleva a una estructura de cebolla; en cambio, los aglomerados 
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formados por coalescencia suelen ser más irregulares con forma semiesférica y 
rugosidades en la superficie. 
Consolidación 
La consolidación o densificación es la etapa del proceso de aglomeración que determina 
la porosidad (densidad), la resistencia mecánica del gránulo y la resistencia al desgaste. 
Los gránulos se consolidan cuando se someten a agitación durante grandes periodos de 
tiempo y no hay eliminación del líquido ligante. La magnitud y la velocidad de consolidación 
se determinan por un balance entre la energía de colisión y la resistencia a la deformación 
del gránulo. (Capes, 1980). 
Rompimiento o Desgaste 
Las partículas que logran permanecer, crecen por la destrucción de las más débiles, así 
las fuerzas cohesivas presentes en un núcleo (responsables de la formación) deben poder 
contrarrestar las fuerzas destructivas del medio de agitación. En síntesis, el tamaño 
obtenido de la partícula representa un balance entre las fuerzas cohesivas y destructivas. 
 Requerimientos de líquido ligante 
En los aglomerados que se forman con ayuda de la adición de líquido se considera que 
los poros están saturados con el ligante. En este sentido, se puede derivar la Ecuación 1-
1 para estimar el contenido de líquido, donde 𝑤 es la fracción másica del líquido, 𝜌𝐿 y 𝜌𝑆 




         (1-1) 
Esta ecuación se emplea en un intervalo de densidades de solido entre 1 y 6 g/cm3 y para 
líquidos con densidades generalmente cercanas a 1g/cm3. Además de los factores 
incluidos en la ecuación, se pueden incluir otros que permiten obtener una ecuación 
generalizada de mayor precisión para el cálculo de la cantidad de líquido como son: las 
propiedades de humectación del sistema sólido-líquido, la solubilidad de los componentes 
sólidos, las condiciones de agitación y tiempo de mezcla, propiedades del líquido, 
propiedades del sólido y la fracción actual de poros internos ocupados por el líquido. 
Sherrintong (Adetayo, Litster and Desai, 1993) encontró que el líquido ligante necesario 
para la formación de aglomerados pequeños es mucho menor que para los grandes y, 
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también, la cantidad de líquido teóricamente necesario para saturar el material. Aunque la 
superficie de aglomerados grandes y pequeños permanece seca, el interior permanece 
húmedo debido a que el desplazamiento del agua hacia el interior genera una presión 
capilar negativa.  
En general, los requerimientos de líquido para la mayoría de los materiales que se 
aglomeran están entre 10% y 30% en peso. Sin embargo, se recomienda que para lograr 
mayor exactitud acerca del contenido óptimo del líquido, se deben realizar experimentos 
con cada tipo de material (Capes, 1980). 
 Cinética de crecimiento 
La velocidad de crecimiento de los aglomerados es un parámetro fundamental, pues 
siempre se quiere que sea tan alta como sea posible. Sin embargo, velocidades de 
crecimiento muy altas lleva a formas no uniformes en el producto, alta porosidad interna y 
baja resistencia mecánica; en consecuencia, con bajas velocidades es posible asegurar 
formas deseables del aglomerado. 
Experimentos desarrollados por Nicol  (Eisele and Kawatra, 2010) llevaron a concluir que 
los factores que influencian en mayor medida la velocidad de crecimiento del aglomerado 
son: cantidad de líquido ligante, velocidad de rotación, carga en el recipiente, distribución 
del tamaño de partícula, tensión superficial del líquido y presencia de núcleos reciclados. 
La velocidad de crecimiento de granulados depende de la capacidad que tiene las 
partículas en colisión para fragmentarse o degradarse y del grado de coalescencia o 
recubrimiento que se esté dando. El crecimiento con presencia de líquido ligante ocurre 
debido a la plasticidad y a la superficie húmeda de los gránulos; por tal razón, pequeñas 
variaciones en la cantidad de líquido causa grandes cambios en la plasticidad del 
aglomerado y la capacidad de deformarse y desarrollar coalescencia. Como resultado de 
este fenómeno, la velocidad de crecimiento de los aglomerados es altamente sensible al 
contenido de líquido que permite la unión entre partículas (Capes, 1980). 
Por otra parte, se ha encontrado que la velocidad de crecimiento es independiente de la 
velocidad de giro cuando esta es menor al 35% de la velocidad crítica (definida en el Anexo 
B). Además, cuando la carga del equipo es mayor al 6% en volumen, la velocidad de 
crecimiento incrementa proporcionalmente de acuerdo a la cantidad de material 
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introducido. Además, cargas y velocidades excesivas pueden producir crecimiento muy 
rápido y descontrolado debido a la capacidad de destrucción que tienen los aglomerados 
de mayor tamaño, este fenómeno afecta la calidad del producto, por lo tanto, es indeseable 
(Capes, 1980). 
Se sabe que la cinética de aglomeración puede ser mejorada por la adición de núcleos 
reciclados, estos son capaces de recoger material fino y formar capas. Se ha sugerido que 
la fuerza de los enlaces entre los núcleos y los finos aumenta a medida que la diferencia 
de tamaños es mayor (Ouchiyama and Tana, 1974). 
 Distribución del tamaño de partícula 
Estudios han demostrado que en la aglomeración de polvos humedecidos con sistemas 
por lotes se puede conservar la distribución de tamaño de partícula para varios 
experimentos, debido a que el aumento del tamaño de los núcleos se da por coalescencia 
o por la degradación de otros núcleos. Para sistemas continuos, donde predomina la 
formación de capas, no se presenta conservación de la distribución del tamaño de 
partícula. En general, un gráfico logarítmico representa adecuadamente la distribución de 
tamaño de un sistema, aunque existen varias relaciones matemáticas que ajustan los 
resultados adecuadamente (Linkson, Glastonbury and Duffy, 1973).  
 Efecto de la temperatura de calcinación 
La calcinación de los granulados se lleva a cabo sometiendo los aglomerados a 
temperaturas entre 450°C y 700°C sin alterar la conformación química o física de los 
materiales constituyentes. En este proceso se determinan propiedades del producto tales 
como la resistencia mecánica, la resistencia al desgaste y la porosidad o fracción de 
vacíos.  
En algunos trabajos se ha estudiado el efecto de la temperatura de calcinación sobre las 
propiedades mencionadas, específicamente, en la aglomeración de zeolita 4A con caolín. 
De este modo, se observó que la estructura cristalina del material aglomerado y la 
porosidad del pellet, disminuyen al aumentar la temperatura de calcinación, debido a la 
pérdida de estructura cristalina y la descomposición de las impurezas de bajo punto de 
fusión presentes en los poros de los materiales (Rode and Tsybulevskiy, 2003) (Rode et 
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al., 1997). La densidad y el tamaño de poro crecen con el aumento de la temperatura de 
calcinación, debido a que los microporos se unen a altas temperaturas haciendo que el 
volumen de los poros disminuya y se incremente la densidad. También, el aumento de la 
temperatura de calcinación conlleva a un aumento en la resistencia mecánica, gracias a 
que material de interés o el aglomerante se funden formando uniones debido cambios de 
fase (Sulaymon and Mahdi, 1999). 
 Caracterización de los aglomerados 
Uno de los objetivos del aumento del tamaño de partícula es el cambio de las propiedades 
físicas y fisicoquímicas de los polvos, por lo tanto, es de gran importancia medir las 
propiedades de los aglomerados. Los ensayos a los que son sometidas las partículas del 
producto reflejan un uso final más que una propiedad y a menudo son usados para el 
desarrollo o para realizar cambios. En ese sentido, las propiedades de mayor importancia 
son: 
Tamaño 
El tamaño y la distribución de tamaño son propiedades importantes cuando se tratan 
materiales granulados. La técnica más común es el tamizado. Sin embargo, ya están 
disponibles en el mercado técnicas en línea como la difracción de la luz láser para el cálculo 
del tamaño de partículas con diámetros cercanos a 9mm. 
Densidad y porosidad 
Existen tres tipos de densidad para los aglomerados: 
1. Densidad de Empaque: se relaciona con el volumen ocupado por cierta cantidad 
de gránulos del producto. Esta propiedad es fácilmente calculada midiendo el 
volumen ocupado y la masa por cierta cantidad de gránulos. 
2. Densidad Aparente: se relaciona con el volumen ocupado por una partícula de 
aglomerado incluyendo su porosidad interna. Es un poco más complicada de 
calcular directamente. 
3. Densidad Real: hace referencia al volumen del esqueleto sólido, descartando la 
porosidad interna. Generalmente, se usan técnicas que involucran la determinación 
de la cantidad adsorbida de algún tipo de gas o líquido, evitando altas presiones 
que pueden dañar la estructura e invalidar la medida. 
1. Marco teórico  22 
 
Resistencia mecánica 
Una medida de la resistencia mecánica de los aglomerados es el esfuerzo tensil, la base 
para su cálculo es la fractura por tensión de los aglomerados a lo largo de su diámetro. En 
consecuencia, la ruptura de un aglomerado depende de la distribución de la tensión y de 
la magnitud de la fuerza de los enlaces. 
Aunque existen varios índices que relacionan el esfuerzo mecánico que resiste una 
partícula aglomerada, no es posible calcular a través de ellos el esfuerzo o la resistencia 
directamente. Algunos ensayos involucran caídas repetidas, agitación en un tambor, 
fluidización y compresión (Ertl, Knözinger and Weitkamp, 1997) (Pacaud and Mercier, 
1991). 
 Equipos de granulación por agitación 
En los equipos de aglomeración por agitación, las partículas son puestas en movimiento 
por la acción de giro para crear un balance entre las fuerzas centrifuga y de gravedad. Los 
dos tipos de equipos más importantes para granulación de partículas esféricas son los 
aglomeradores de tambor y de disco inclinado. Generalmente, se producen gránulos de 
tamaño entre 1 a 20mm de diámetro y operan en modo de alimentación continua o por 
lotes. En consecuencia, el uso de aglomeradores de disco inclinado es amplio en la 
producción de tamices moleculares y catalizadores de forma esférica (Strack, Kleinschmit 
and Parr, 1985) (Zheng et al., 2012). 
Los granuladores de plato inclinado consisten de un disco rotatorio inclinado equipado con 
un borde que retiene el material. La carga se alimenta de manera continua sobre la parte 
más alta y los aglomerados se descargan rebosándose por el borde. El líquido ligante 
puede ser adicionado en diferentes zonas de la superficie del plato a través de uno o varias 
boquillas de aspersión. El ángulo de inclinación del plato se puede ajustar y suele estar 
entre 40° y 70° con respecto a la horizontal (Figura 1-6). 
Las propiedades más importantes de los aglomerados son forma, tamaño y porosidad; con 
la apropiada manipulación de las variables de operación y/o diseño del equipo se puede 
controlar los valores deseados para tales propiedades como se muestra a continuación 
(Capes, 1980): 
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• Forma. Sobre esta propiedad tiene influencia la cantidad de líquido ligante que se 
adiciona y el tamaño de partícula del alimento. Cuando se adiciona demasiado líquido 
el material se vuelve plástico y se aglomera con formas irregulares. En cambio, con la 
adición de la cantidad correcta, se forman aglomerados esféricos facilitándose su 
recubrimiento. 
Figura 1-6: (a) Fotografía de un aglomerador de disco inclinado. (b) Representación 
esquemática de un aglomerador de disco inclinado (Maloney, 2008). 
 
(a)        (b) 
 
• Tamaño. También se ve afectado por la cantidad de líquido ligante adicionado y, 
además, por el tiempo de residencia el cual se puede modificar por el aumento o la 
disminución del flujo de alimento, el ángulo de inclinación del plato y la profundidad del 
borde, lo que conlleva al aumento del tamaño de los aglomerados. El tiempo de 
residencia se puede incrementar por la elevación de la velocidad de rotación; sin 
embargo, esto puede conllevar a la ruptura y degradación de los aglomerados. 
 
• Porosidad. Se ve afectada por la magnitud de las fuerzas mecánicas generadas en el 
plato, el tiempo de residencia y la cantidad de líquido ligante. Cuando se adiciona poco 
líquido los aglomerados obtenidos son quebradizos, en cambio, cuando se adiciona la 
suficiente cantidad el golpe contra el borde del plato conduce a mayores grados de 
compactación disminuyendo la porosidad. Por lo tanto, la altura de la caída de los 
aglomerados es mayor si se aumenta el diámetro del plato o el ángulo de inclinación. 
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En cuanto al tamaño de los equipos, en el mercado se pueden encontrar modelos de 
aglomeradores de disco inclinado cuyo diámetro varía entre las unidades de laboratorio de 
30cm, hasta equipos de tipo industrial de 6m. En ese sentido, Pietsch estudió el escalado 
de estos equipos sintetizándolo en unas ecuaciones útiles para el diseño de aglomeradores 
de disco inclinado, que se presentan en el Anexo B, junto con el diseño del aglomerador 
empleado en el presente trabajo (Pietsch, 2002). 
 
  
2. Metodología para la producción y 
evaluación del tamiz molecular de zeolita 5A 
En este capítulo se presentan los procedimientos experimentales que se llevaron a cabo 
para la síntesis de zeolita 4A a partir de materias primas colombianas a escala piloto (30kg 
de masa reactiva) y el intercambio catiónico que condujo a la obtención de zeolita 5A. 
También, se indican las características del estudio de granulación para determinar las 
condiciones y la formulación para la producción de esferas del tamiz molecular similar a 
uno comercial. Adicionalmente, se explica con detalle la metodología que se empleó para 
evaluar la adsorción de diferentes mezclas de gases de los componentes efluentes del 
proceso OCM, junto con el modelamiento y simulación para la validación de los modelos. 
2.1. Síntesis de zeolita 4A  
La síntesis de la zeolita 4A se realizó de acuerdo al trabajo realizado por García, quién 
construyó un algoritmo simplex para la optimización de las condiciones de reacción 
comparando la cristalinidad relativa y la relación Si/Al con valores teóricos de la zeolita tipo 
A y con los de una muestra comercial (García, 2012). La composición molar del gel de 
síntesis se formuló de acuerdo a la nomenclatura de óxidos que se muestra a continuación: 
0,85𝑁𝑎2𝑂 ∶ 𝐴𝑙2𝑂3 ∶ 1,66𝑆𝑖𝑂2 ∶ 1,86𝐻2𝑂 
Para la síntesis se empleó un reactor, de tipo tanque agitado, construido en acero 
inoxidable 304, con capacidad máxima de 35L, agitador de hélice y 4 bafles, calentamiento 
con vapor en la chaqueta y una termocupla tipo J para determinar la temperatura interna. 
La Figura 2-1 muestra una fotografía del reactor. Previo a cada síntesis, se realizó un 
lavado del reactor con una solución de soda caustica al 10% (p/p) para evitar que los 
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residuos de zeolita u otros materiales sobre la superficie del reactor generen la producción 
de otros tipos de zeolitas, alúminas o sílicas (Casci, 2005). 
Figura 2-1: Fotografía del reactor empleado en síntesis de la zeolita tipo A. 
 
La cantidad de mezcla reactiva fue de 30 kg (aproximadamente 25L). En consecuencia, el 
balance de materia determinó que se debían pesar 1,68 kg de metasilicato de sodio, 3,36 
kg de aluminato de sodio, producidos por Productos Químicos Panamericanos S.A., y 25 
kg de agua desionizada, con conductividad eléctrica de de 0,32µs/cm a 20ºC. 
Se prepararon dos mezclas, la primera con el aluminato de sodio junto con 12,5kg de agua 
desionizada y la segunda con el metasilicato de sodio con los restantes 12,5kg de agua. 
Las mezclas se homogenizaron en recipientes plásticos con motores de agitación de hélice 
girando a 200rpm durante 10 minutos a temperatura ambiente. Luego, se adicionó al 
reactor la solución que contenía el aluminato; en seguida, se agregó la mezcla del 
metasilicato, teniendo especial cuidado de seguir el orden mencionado, y se agitó el gel a 
60rpm durante 10 minutos. 
Una vez se formó el gel, inició el tiempo de maduración que fue de 12 horas. Durante este 
tiempo la mezcla permaneció en el reactor a temperatura ambiente y sin agitación. 
Cumplido el tiempo de maduración, se ajustó la temperatura del reactor en 80°C y la 
velocidad de agitación en 60rpm, dando, de este modo, inicio al tiempo de cristalización 
que fue de 7 horas. Transcurrido el tiempo de cristalización, se descargó el reactor para 
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enfriar la mezcla de manera rápida inhibiendo la reacción, la suspensión se filtró al vacío y 
se lavó con agua desionizada hasta que el pH de la solución llegó a 10. Finalmente, el 
sólido se secó en un horno a 120°C hasta peso constante. 
El material obtenido en la síntesis se analizó por difracción de rayos X, para determinar el 
tipo de zeolita a través de los picos del difractograma. El difractómetro empleado fue un 
Philips X´Pert, con radiación CuKα (λ = 1,54056Å), 2θ = 0 − 40°, tamaño y tiempo de paso 
de 0,02° y 2 s, respectivamente (Jentys and Lercher, 2001)(Liu et al., 2013). 
Se empleó Microsoft Office Excel 2013® para graficar y comparar los difractogramas de la 
muestra y el patrón de referencia. En consecuencia, la zeolita 4A obtenida se comparó con 
el patrón de Treacy y Higgins que se muestra en la Figura 2-2 y en el Anexo A. 
Figura 2-2: Patrón de difracción de rayos X para zeolita tipo A (Treacy and Higgins, 2001). 
 
2.2. Intercambio cartiónico y obtención de zeolita 5A 
El intercambio catiónico desarrollado en este trabajo se llevó a cabo de acuerdo con  el 
estudio de García (García, 2012) y otros autores (Townsend and Coker, 2001). Para llevar 
a cabo el intercambio catiónico de la zeolita 4A sintetizada, se utilizó cloruro de calcio grado 
analítico de Sigma Aldrich para realizar los ensayos preliminares y grado técnico para el 
intercambio en planta piloto. También, se utilizó agua desionizada con las mismas 
características que la empleada en la síntesis de zeolita 4A. 
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Ensayos preliminares 
Para determinar las condiciones de intercambio catiónico de Na+ por Ca2+ se realizaron 
ensayos preliminares (en laboratorio) para determinar las condiciones bajo las cuales se 
debe llevar a cabo este procedimiento en planta piloto. Para esto se adicionó 100mL de 
una solución de cloruro de calcio (preparada con reactivo grado analítico) a un reactor con 
tapa de acero inoxidable, agitado magnéticamente y con chaqueta de calefacción por 
donde fluyó aceite. El sistema se calentó hasta 60°C y, luego, se adicionó la cantidad de 
zeolita requerida para alcanzar una relación 5g de zeolita por cada 60mL de solución. La 
temperatura y agitación se mantuvieron durante 5, 15, 30, 60 y 120 minutos, considerando 
el momento de la adición de la zeolita como el instante inicial del experimento. Cada 
ensayo representó un montaje para evitar cambios en la concentración de la solución de 
intercambio (Rakoczy and Traa, 2003). 
Cuando el proceso alcanzó el tiempo estipulado, la agitación se suspendió y se filtró al 
vacío inmediatamente para detener el intercambio de cationes. En seguida, se lavó la torta 
del sólido formada en la filtración con 140mL de agua desionizada para arrastrar los 
cationes no adheridos y el filtrado se aforó en un balón de 250mL. De esta solución, se 
tomó una alícuota de 1mL y se aforó en un balón de 100mL para ser analizadas por 
espectrometría de absorción atómica. El equipo empleado fue un Thermo Scientific iCE 
3000 Series AA, la técnica empleada fue ionización con llama y las lecturas de 
concentración de Na+ y Ca2+ fueron obtenidas en mg/L (ppm). A partir de las 
concentraciones y volúmenes iniciales y finales de las soluciones, se calculó el porcentaje 
de intercambio alcanzado, las mediciones se realizaron por duplicado. 
Intercambio catiónico en planta piloto 
El procedimiento en planta piloto se inició midiendo el peso de la zeolita 4A que se iba a 
intercambiar. Luego, se preparó el volumen de solución de cloruro de calcio 0,5M necesario 
para lograr la relación de 60mL solución por cada 5g de zeolita a intercambiar. Se empleó 
agua desionizada para evitar la interferencia de otro tipo de iones en el intercambio. 
Una vez preparada la solución, se adicionó al mismo reactor donde se realizó la síntesis, 
cuya temperatura se ajustó en 60°C. En seguida, se adicionó la zeolita y se inició la 
agitación ajustando la velocidad en 60rpm, manteniendo la temperatura y la agitación 
durante 90 minutos. A continuación, se descargó el reactor, la suspensión se filtró al vacío 
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y se lavó la torta con agua desionizada para eliminar las sales de cloruro que permanecen 
en ella. Finalmente, el sólido se secó en un horno a 120°C hasta peso constante. 
Caracterización del producto 
Para la determinación de la composición de la zeolita intercambiada en cada lote se 
empleó fluorescencia de rayos X (FRX), realizándose un análisis de carácter 
semicuantitativo no destructivo y excluyendo la detección de H, Li, Be, B, C, N, O y 
elementos transuránicos. El espectrofotómetro empleado fue un Philips MagiX Pro PW-
2440, con potencia máxima de 4 KW y flujo de gas de 0,9 L/min. 
2.3. Aglomeración de zeolita 5A 
 Caracterización de las materias primas 
Las materias primas empleadas fueron zeolita 5A sintetizada e intercambiada y dos 
aglomerantes: Actigel 208® y Minugel 400®, fabricados por Active Minerals, estas arcillas 
están compuestas por atapulgita tratada químicamente con un proceso patentado para 
mejorar sus propiedades eléctricas y químicas (Sampson, Parker and Ruff, 2000). La 
composición química de los aglomerantes se determinó por fluorescencia de rayos X, tal 
como se realizó para la caracterización de zeolita 5A. 
 Diseño experimental 
En el presente estudio se tomaron las propiedades físicas del tamiz molecular comercial 
Zeochem 3A® como referencia para compararlas con las del tamiz sintetizado en planta 
piloto. Se determinó que las esferas del tamiz comercial están compuestas por dos 
secciones: núcleo y coraza. Por consiguiente, la metodología de aglomeración involucró 
dos etapas para cada sección: nucleación y crecimiento-consolidación. 
Adicionalmente, el estudio de aglomeración consistió de dos diseños experimentales 
factoriales (fase 1 y fase 2). La fase 1 se desarrolló para conocer el efecto de las 
condiciones de operación del granulador sobre la cantidad núcleos formados que cumplen 
con el tamaño y la forma (esférica) deseados durante la etapa de nucleación. Por su parte, 
la fase 2 se llevó a cabo con el fin de conocer el efecto de las variables que determinan la 
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composición de los aglomerados (formulación) y que permiten cumplir con los parámetros 
de calidad deseados (resistencia mecánica y capacidad de adsorción) en la operación de 
adsorción. 
Fase 1. Se consideró que efecto de las condiciones de operación del aglomerador con 
cualquiera de los dos aglomerantes conduciría a las mismas conclusiones debido a que 
las propiedades plásticas de las arcillas involucradas en este estudio son bastantes 
similares; por ende, se eligió emplear en la primera fase: Actigel 208® (Ogawa et al., 1983). 
El estudio de la primera fase involucró las siguientes variables: 
• Porcentaje de agua como líquido ligante. Este factor se varió entre el 26 y 30%, de 
acuerdo con las recomendaciones de Capes (Capes, 1980) y experimentos previos 
(García Vásquez et al., 2014). Por consiguiente, cantidades inferiores a 26% de agua 
conllevan a un déficit de humedad que impide la unión entre el polvo de zeolita y 
aglomerante, en cambio, con valores superiores al 30% de agua se forma una pasta, 
debido a la afinidad de la arcilla con el agua, que es imposible de granular por esta 
metodología. 
• Angulo de inclinación del disco. El ángulo se varió entre 40 y 60° de acuerdo con lo 
reportado por Pietsch (Pietsch, 2002). Valores inferiores a 40° permiten procesar una 
mayor cantidad de polvos, pero al estar en una posición casi paralela a la horizontal, la 
formación de núcleos se reduce porque no hay suficiente inclinación para que el material 
caiga en cascada, reduciendo el contacto entre partículas. Por el contrario, ángulos 
superiores a 60° hacen que el plato esté casi perpendicular a la horizontal; entonces, la 
cantidad procesada es menor y los aglomerados hacen un viaje en cascada a mayor 
velocidad estrellándose con el borde del plato ocasionando ruptura o salida del equipo. 
• Velocidad de giro del disco. Pietsch reportó que los valores normales de la velocidad de 
giro están entre el 50 y 75% de la velocidad crítica que está en función del diámetro (𝑑) 
y el angulo de inclinación (𝛽) del disco de aglomeración como se muestra en la Ecuación 
2-1. Valores superiores al 75% de la velocidad crítica incrementa la rapidez de 
formación de los aglomerados, pero se reduce el tamaño de partícula obtenido; 
asimismo, la alta velocidad hace que los aglomerados se fragmenten por el incremento 
de fuerza centrífuga. Velocidades inferiores al 50% de la velocidad crítica reduce la 
rapidez con la que se forman los aglomerados y la fuerza centrífuga es lo 
suficientemente pequeña para impedir la generación del movimiento en cascada que 
favorece la formación de aglomerados. 





√𝑠𝑒𝑛𝛽         (2-1) 
En la primera fase se utilizaron dos variables de respuesta: porcentaje de esferas con 
tamaño correcto (%AR) y porcentaje de esferas reales (%ER), cuyos cálculos se muestra 
en la sección de caracterización de aglomerados de este Capítulo. 
La distribución de los experimentos se realizó en Microsoft Excel®; donde para la primera 
fase se realizó un diseño factorial de dos niveles (valores máximo y mínimo de cada 
variable), tres factores experimentales (% de agua, Inclinación y % velocidad crítica), dos 
variables de respuesta (%AR y %ER), un punto medio y una repetición. Lo anterior condujo 
a que se obtuviera un diseño de dieciocho (18) ensayos (incluyendo las repeticiones) cuya 
distribución se muestra en la Tabla 2-1. 
Tabla 2-1: Distribución de las corridas de aglomeración de la fase 1 (sin repeticiones). 







1 26 40 50 44 
2 30 40 50 44 
3 26 60 50 59 
4 30 60 50 59 
5 28 50 62,5 52 
6 26 40 75 44 
7 30 40 75 44 
8 26 60 75 59 
9 30 60 75 59 
Fase 2. En todos los ensayos de esta fase se produjeron aglomerados con núcleo y coraza. 
A continuación, se mostrarán las variables que se involucraron en la segunda fase: 
• Temperatura de Calcinación. En estudios anteriores se determinó que el intervalo de 
temperaturas de calcinación está entre 500 y 700°C, ya que a temperaturas inferiores 
a 500°C no se alcanza la resistencia mecánica aceptable del aglomerado. No obstante, 
por encima de 700°C los aglomerados ganan resistencia mecánica pero la zeolita tipo 
A se sinteriza perdiendo su cristalinidad y, por ende, los sitios activos para la adsorción 
(García Vásquez et al., 2014) (Rode et al., 1997). 
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• Porcentaje de zeolita en el núcleo. El intervalo de estudio de esta variable fue entre 70 
y 90%. Valores inferiores al 70% hacen que la cantidad del adsorbente (zeolita 5A) sea 
tan bajo que la capacidad de adsorción sea insignificante, perdiéndose el efecto de 
tamiz molecular. Al contrario, si el porcentaje es mayor al 90% el déficit de aglomerante 
lleva a que la resistencia mecánica se reduzca y la formación de núcleos esféricos y la 
adición de las corazas sea difícil de lograr (Sulaymon and Mahdi, 1999). 
• Porcentaje de zeolita en coraza. Esta variable se estudió entre 60% y 80%. Cuando el 
porcentaje es inferior al 60%, la coraza pierde su capacidad de tamiz molecular 
disminuyendo la capacidad de adsorción en toda la esfera. Por otra parte, con 
porcentajes superiores al 80% la resistencia mecánica es inferior a la deseada, 
además, la unión del núcleo y la coraza se hace imposible.  
• Porcentaje del núcleo. Esta variable corresponde al porcentaje que representa la masa 
del núcleo del total del aglomerado, para esta relación se evaluaron dos niveles: 50% 
y 99% de acuerdo con Ogawa y colaboradores (Ogawa et al., 1983). Cuando la relación 
es más grande que 50%, la mayor parte del aglomerado está compuesto por el material 
de la coraza que es más rico en arcilla y será más fuerte mecánicamente, pero con 
menor capacidad de adsorción. En contraste, cuando la relación es cercana o inferior 
a 99% el aglomerado está compuesto por el material del núcleo; que tiene más 
adsorbente, haciendo esferas con menor resistencia mecánica y con mayor capacidad 
de adsorción. 
También, esta fase tuvo dos variables de respuesta, que fueron el porcentaje 
resistencia mecánica a la compresión respecto a la de un tamiz molecular comercial 
3A y la capacidad de adsorción de agua (en kilogramos de agua por cada kilogramo 
de tamiz molecular seco). En consecuencia, se realizó una distribución de 
experimentos de manera similar que en la fase 1: un diseño factorial con dos niveles 
(valores máximo y mínimo de cada factor), tres factores (porcentaje de zeolita en 
núcleo, porcentaje de zeolita en coraza y porcentaje del núcleo), dos variables de 
respuesta (porcentaje de resistencia mecánica y capacidad de adsorción de agua), un 
punto medio y una repetición. Lo anterior condujo a que se obtuvieran deciocho (18) 
ensayos que se muestran en la Tabla 2-2. El diseño experimental se bloqueó para la 
temperatura de calcinación y el tipo de aglomerante; lo anterior significa que el 
esquema de recolección de datos propuesto se desarrolló usando dos aglomerantes 
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(Actigel 208® y Minugel 400®), además, las muestras se dividieron y calcinaron a dos 
temperaturas (500 y 700°C), lo que indica que se desarrollaron 72 ensayos. 
Tabla 2-2: Distribución de las corridas de aglomeración de la fase 2 (sin repeticiones). 
Ensayo 
Zeolita en núcleo 
(%) 
Zeolita en coraza 
(%) 
Porcentaje del núcleo 
(%) 
1 70 60 50 
2 90 60 50 
3 70 80 50 
4 90 80 50 
5 80 70 74,5 
6 70 60 99 
7 90 60 99 
8 70 80 99 
9 90 80 99 
 Desarrollo de los ensayos de aglomeración 
Para la producción de esferas a escala de planta piloto se empleó un aglomerador de disco 
inclinado, con un plato de 400mm de diámetro, 100mm de profundidad y construido en 
acero inoxidable 304, la inclinación plato varía entre 30° y 70° y un motor eléctrico de 
0,25HP y 1800RPM con variador electrónico de velocidad que permite establecer 
velocidades entre 0 y 200RPM. En el Anexo B se muestran los detalles del diseño y en la 
Figura 2-3 las fotografías del equipo. 
El aglomerante y la zeolita se procesaron, de manera separada, en un molino de bolas 
Intercer Tipo S2 que se muestra en la Figura 2-4 y, luego, se tamizaron hasta que 
superaron la malla 270 de la serie Tyler. En seguida, se secaron a 120°C durante 12 horas, 
se almacenaron protegiéndolos de la humedad. 
Fase 1. La preparación de una corrida experimental de esta fase consistió en pesar una 
muestra de 500g de una mezcla cuya composición másica fue fijada en 80% de zeolita y 
20% de Actigel 208®. Se mezclaron en un recipiente que fue tapado y agitado, durante 15 
minutos, empleando un dispositivo con un soporte para el recipiente que permitía realizar 
giros continuos de 360°. A continuación, se pesó la cantidad de agua en un recipiente con 
2. Metodología para la producción y evaluación del tamiz  34 
 
atomizador y, luego, se ajustó la velocidad de giro del plato y su inclinación respecto a la 
horizontal, de acuerdo al diseño experimental. 
Figura 2-3: Fotografía del equipo empleado para aglomeración. 
 
Figura 2-4: Fotografías de molino de bolas centrífugo empleado en la adecuación de 
materias primas. 
 
Una vez ajustados los parámetros del equipo, se cargó la muestra y se encendió el equipo, 
adicionando el agua atomizada a la muestra con un flujo de 10 mL/min. Finalizada la 
adición del agua, se descargó el equipo y se tamizó el material aglomerado separando el 
material que se retuvo sobre las mallas 6 y 8 de la serie Tyler (3.327 mm y 2.362 mm, 
respectivamente), mientras que los gruesos fueron descartados. Los finos se recircularon 
y se procesaron durante 15 minutos más. El material recirculado se tamizó nuevamente y 
se seleccionó el retenido en las mallas 6 y 8, los finos y los gruesos se descartaron. 
Luego, se agregó el total de los aglomerados que se retuvieron en las mallas 6 y 8 al plato, 
se humedecieron levemente con una o dos atomizaciones y se dejaron girar en el 
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aglomerador por dos horas para consolidar las esferas formadas, deteniéndolo cada 30 
minutos para humedecer levemente los aglomerados. Transcurridas las 2 horas, los 
aglomerados se dispusieron en capsulas de porcelana para secarlos a 105°C por 12 horas. 
Estas partículas fueron caracterizadas midiendo su tamaño y su forma. 
Fase 2. Para desarrollar un experimento de esta fase se pesó 500g de una mezcla cuya 
composición másica de zeolita y aglomerante (Actigel 208® o Minugel 400®) dependió del 
ensayo que se fuera a llevar a cabo. Adicionalmente, se pesó agua destilada que 
correspondió al 30% de la masa de la mezcla y se dispuso en un recipiente provisto con 
un atomizador. Luego, se ajustó la velocidad de giro del aglomerador dejándola en 75% 
de la velocidad crítica (59RPM) y la inclinación del plato se ajustó en 60° respecto a la 
horizontal. Las variables establecidas en la fase 2 se determinaron a través de los 
resultados obtenidos en el estudio de la fase 1, donde se encontró que con estos valores 
se obtuvo la mayor cantidad de esferas con tamaño y forma adecuadas. 
Una vez ajustados los parámetros establecidos en el diseño de experimentos, se cargó la 
muestra, se encendió el equipo y se adicionó el agua atomizada a la muestra con un flujo 
de 10mL/min. Posteriormente, se descargó el equipo, se tamizó el material aglomerado 
separando aquel que se retuvo sobre las mallas 6 y 8 de la serie Tyler, mientras que los 
gruesos fueron descartados y los finos recirculados al aglomerador para ser procesados 
nuevamente durante 15 minutos más. El material recirculado se tamizó y se seleccionó lo 
retenido sobre las mallas 6 y 8 nuevamente, los finos y los gruesos fueron descartados. 
El total de los aglomerados retenidos sobre las mallas 6 y 8, denominados “núcleos”, se 
pesaron y con ello se calculó la masa de la mezcla fresca que compone las corazas, de 
acuerdo a la relación establecida en el diseño experimental. Después, se agregaron los 
núcleos al equipo, se encendió la agitación y se adicionó de manera muy lenta el material 
de la coraza sobre los núcleos humedecidos para que su distribución fuera lo más pareja 
posible. Una vez completada la adición de las corazas, los nuevos aglomerados se 
procesaron durante 2 horas para lograr su consolidación, realizando adiciones de agua 
atomizada cada 30 min para evitar su ruptura.  
Finalizada la etapa de formación se extrajeron las esferas y se colocaron en una capsula 
de porcelana que se introdujo en la mufla para realizar la calcinación siguiendo la rampa 
mostrada en la Figura 2-5, cuya temperatura final (T) estaba determinada por la distribución 
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de experimentos. Finalmente, las esferas se almacenaron en recipientes plásticos con el 
fin de aislarlas de la humedad. 
Figura 2-5: Rampa de calcinación de las esferas aglomeradas (García, 2012). 
 
 Caracterización de los aglomerados 
Tamaño 
Los aglomerados obtenidos de la calcinación fueron tamizados, tomando como esferas 
con tamaño aceptable aquellas que se retuvieron sobre los tamices 4 y 6 (4,699 mm y 
3,327 mm, respectivamente), mientras que los que pasaron la malla 6 fueron descartados. 
El porcentaje de esferas con tamaño adecuado (%𝐴𝑅) se calculó de acuerdo con la 
Ecuación 2-2. 
%𝐴𝑅 =
𝑚𝑎𝑠𝑎 𝑎𝑔𝑙𝑜𝑚𝑒𝑟𝑎𝑑𝑜𝑠 𝑟𝑒𝑡𝑒𝑛𝑖𝑑𝑜𝑠 𝑒𝑛 6 𝑦 8
𝑚𝑎𝑠𝑎 𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙 𝑑𝑒 𝑎𝑔𝑙𝑜𝑚𝑒𝑟𝑎𝑑𝑜𝑠
× 100      (2-2) 
Forma 
A las partículas seleccionadas de los tamices 4 y 6 se les midió la redondez de acuerdo 
con la metodología establecida por la norma ASTM D1155 (ASTM, 2014). El equipo está 
construido en acero inoxidable 304 y ángulo de inclinación de 1° (Figura 2-6).  
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Figura 2-6: Fotografía del equipo empleado en la determinación de la redondez. 
 
El procedimiento de medición de redondez consistió en pesar una muestra de 
aproximadamente 50g; luego, se dejó caer las esferas desde una altura de 1/2” sobre la 
parte más alta del plato e inmediatamente se encendió el motor que ejerce un movimiento 
vibratorio que incitaba a las esferas a rodar. En la parte más baja del plato se desbordaban 
y recogían aquellas que se consideraron como “esferas reales” en un recipiente, mientras 
que las “esferas irregulares” que permanecen sobre la superficie del plato se descartan. El 
porcentaje de esferas reales (%𝐸𝑅) se calcula con la Ecuación 2-3. 
%𝐸𝑅 =
𝑚𝑎𝑠𝑎 "𝑒𝑠𝑓𝑒𝑟𝑎𝑠 𝑟𝑒𝑎𝑙𝑒𝑠"
𝑚𝑎𝑠𝑎 𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙 𝑑𝑒 𝑎𝑔𝑙𝑜𝑚𝑒𝑟𝑎𝑑𝑜𝑠
× 100      (2-3) 
Resistencia mecánica 
Para determinar la resistencia a la compresión de las esferas se empleó un texturómetro 
marca TA Instruments modelo XT Plus. La técnica y los accesorios se establecieron a 
través del software del equipo y la sonda sugeridos por el manual del equipo para este tipo 
de geometrías. La Figura 2-7 muestra fotografías del texturómetro. 
Figura 2-7: Fotografía del texturómetro para determinación de la resistencia mecánica. 
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El procedimiento consistió en calibrar la distancia a la cual se encuentra la plataforma de 
soporte de la muestra; a continuación, se programó que la distancia de penetración fuera 
de 0,5 mm y la velocidad de descenso de la sonda de 1 mm/s. Después, se ubicó una 
esfera sobre el centro de la plataforma y se inició de la corrida para la ruptura de esta, 
mientras que el equipo registraba la fuerza ejercida en función de la distancia penetrada 
en el aglomerado. El procedimiento anterior se realizó a 5 esferas de cada ensayo de 
aglomeración desarrollado. La resistencia mecánica se expresó como porcentaje de 
resistencia mecánica respecto al valor reportado para las esferas de tamiz comercial 3A, 
como se muestra en la Ecuación 2-4. 
𝑅𝑒𝑠𝑖𝑠𝑡𝑒𝑛𝑐𝑖𝑎 𝑀𝑒𝑐á𝑛𝑖𝑐𝑎 (%) =
𝑅𝑀𝑀𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎
𝑅𝑀𝑇𝑎𝑚𝑖𝑧 𝐶𝑜𝑚𝑒𝑟𝑐𝑖𝑎𝑙
× 100     (2-4) 
Donde 𝑅𝑀𝑀𝑢𝑒𝑠𝑡𝑟𝑎 es el promedio de la resistencia mecánica de 5 esferas de la muestra en 
Newton y el promedio de la resistencia mecánica de 5 esferas del tamiz comercial 3A en 
Newton. 
Capacidad de adsorción 
La muestra de adsorbente se sometió a calentamiento durante 24 horas a 300°C para 
eliminar cualquier tipo de humedad presente, concluida la deshidratación del tamiz, se dejó 
enfriar dentro de un desecador, se pesó una muestra de aproximadamente 5 gramos y se 
colocó en un recipiente de vidrio. Luego, se dispuso el material en una cámara de humedad 
y temperatura controlada Forma® de ThermoFisher, determinando éste como el tiempo 
inicial del experimento. Se estableció que la temperatura del sistema fuera siempre de 
25°C y la humedad relativa del 90%. En seguida, se pesó la muestra a las 72 horas y se 
registraron los valores. 
Con la Ecuación 2-5 se determinó la capacidad de adsorción de agua de las esferas de 
tamiz molecular. Donde, 𝐶𝑎 es la capacidad de adsorción del material, 𝑚𝑓 y 𝑚𝑖 corresponde 








        (2-5) 
Microscopia electrónica de barrido (SEM) 
Se empleó un equipo Zeiss LEO Gemini 1530 (propiedad del Instituto de Ciencia y 
Tecnología de Materiales de la Universidad Técnica de Berlín) para evaluar la topografía 
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de la superficie de las esferas. La muestra que se analizó fue fabricada con 80% de zeolita 
en la coraza y 70% en el núcleo, el porcentaje del núcleo respecto a la coraza fue de 50%, 
la arcilla Actigel 208 y los aglomerados fueron calcinados a 600°C; adicionalmente, la 
muestra fue recubierta con una delgada capa de carbón por evaporación térmica antes de 
realizar el análisis. 
2.4. Experimentos de adsorción 
Los procedimientos experimentales de adsorción de gases del proceso de acoplamiento 
oxidativo de metano fueron desarrollados en la miniplanta UniCat ubicada en la 
Universidad Técnica de Berlín, gracias a un proyecto de cooperación entre la mencionada 
institución y la Universidad Nacional de Colombia.  
Estos ensayos consistieron de dos partes, la primera en la realización de las isotermas de 
adsorción de los gases puros con la intención de determinar la capacidad de adsorción del 
tamiz molecular y los parámetros del modelo termodinámico de equilibrio para 
componentes específicos. Por otra parte, se llevaron a cabo ensayos para la determinación 
de curvas de ruptura para conocer los coeficientes de transferencia de masay calor. Los 
anteriores parámetros permitirán diseñar columnas de Adsorción con cambio de presión 
(PSA). 
 Determinación de isotermas de adsorción 
Las isotermas de adsorción se determinaron empleando un sortómetro marca Belsorp-
mini®, los datos fueron guardados y extraídos a través software Belmini®. Se midió el área 
superficial del tamiz molecular de zeolita 5A aglomerado con la adsorción de nitrógeno a 
77K. También, se determinaron las isotermas de adsorción para nitrógeno, metano, etano, 
etileno y dióxido de carbono a 25, 35 y 50°C. Los gases empleados fueron adquiridos de 
la compañía Linde Germany con grado de pureza 5.0 (99,999%). 
Para cada experimento se definió un peso de las esferas del adsorbente, el cual fue 
dispuesto en tubos de vidrio que fueron sometidos una desgasificación a alto vacío y 350°C 
durante 12 horas. La Figura 2-8 muestra fotografías del equipo empleado para la 
determinación de las isotermas de adsorción. 
2. Metodología para la producción y evaluación del tamiz  40 
 
Figura 2-8: Fotografía del sortómetro Belsorp-mini®. 
 
 Determinación de curvas de ruptura 
Equipo de la sección de adsorción 
Las curvas de ruptura fueron desarrolladas en la sección de adsorción de la miniplanta 
UniCat donde se llevan a cabo experimentos de reacción y separación del proceso OCM. 
La Figura 2-9 fotografías de los componentes de este equipo. 
La sección de adsorción consiste de dos columnas de acero inoxidable de 1000mm de 
longitud y diámetro de 50mm, cuentan con un sistema de calentamiento eléctrico de 228W 
y aislamiento térmico compuesto de fibra de vidrio de 10mm de espesor. Adicionalmente, 
cuenta con una termocupla de múltiples puntos de detección (18 puntos) cuya longitud es 
1000mm y se encuentra instala dentro del lecho empacado del adsorbente. También se 
cuenta con termocuplas instaladas en la pared de cada una de las columnas y, 
adicionalmente, en las tuberías de entrada y salida de las mismas, todas del tipo PT100 
con intervalo de medición entre -50 y 600°C. Otra termocupla adicional se instaló para 
medir la temperatura de los gases a la salida del enfriador. 
El sistema de distribución de gases cuenta con medidores de flujo másico calibrados desde 
fábrica, marca Bronkhorst modelo In-Flow, para cada uno de los gases y, además, para la 
salida del proceso con intervalo de flujo de 0,4 a 20L/min y de presiones de entrada de 2 
a 11bar y de salida de 1 a 8,8bar, medidas a 20°C.  
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Figura 2-9: A) Columnas de adsorción. B) Analizador de gases infrarrojo. C) Medidores 
de flujo de gases. 
 
Se cuenta con dos medidores de presión, que operan en el intervalo de 0 a 10bar, uno a 
la entrada después de la mezcla de los gases y el otro a la salida del enfriador. La red de 
tuberías está conformada por tubing de acero inoxidable de 6mm de diámetro, así como 
las uniones de tubería y tees marca Swagelok. 
El sistema cuenta con una válvula de control de presión instalada a la salida de las 
columnas de adsorción cuya máxima presión es de 15bar, temperatura de trabajo entre   -
10 y 90°C, cuatro válvulas de tres vías solenoides con intervalo de presión de 0 a 10bar y 
de temperatura de 0 a 70°C, dos válvulas de tres vías manuales con presión máxima de 
69bar y temperatura máxima de operación de 230°C, cuatro válvulas antirretorno con 
presión máxima de 413bar y temperatura máxima de 200°C y una válvula de alivio con la 
posibilidad de ajustarse entre 0,7 y 15,5bar y temperatura máxima de 135°C. 
La medición de la composición de los gases se realiza empleando un analizador modular 
infrarrojo de gases S721X de Sick Corporation. La calibración se realizó de manera 
automática suministrando las mezclas de gases programadas en el software y preparadas 
por Linde Germany. La Figura 2-10 muestra un diagrama de flujo de tuberías e 
instrumentos (P&ID) de la sección de adsorción. 
2. Metodología para la producción y evaluación del tamiz  42 
 
Figura 2-10: Diagrama de flujo de tuberías e instrumentos (P&ID) de la sección de 
adsorción. 
 
Se cuenta con tres lazos de control, dos de ellos encargados de fijar la temperatura de las 
columnas regulando la cantidad de energía que se suministra a los calefactores. El lazo 
de control restante está relacionado con el ajuste de la presión del sistema regulando la 
apertura de la válvula de control situada a la salida de las columnas de adsorción. Los 
diferentes indicadores, lazos de control y la sintonización de los controladores fueron 
programados en el sistema de control de procesos PCS 7 de Siemens. 
Diseño Experimental 
Se desarrollaron ensayos con gases puros, donde se empleó nitrógeno como gas inerte 
con una concentración de 80% (en volumen) y 20% del gas de prueba (CO2, CH4, C2H4 ó 
C2H6), los ensayos fueron desarrollados a 30, 60 y 90°C, además la presión fue establecida 
en 2 y 5bar, para un total de 24 experimentos. 
Asimismo, se llevaron a cabo ensayos con dos tipos mezclas de gases: mezclas de gases 
binarios y mezclas de gases modelo. El primer tipo de mezclas se probó con el objetivo de 
conocer la capacidad de tamiz molecular para lograr la separación de parejas de gases, 
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en ese sentido las pruebas involucraron las siguientes seis mezclas de gases binarios: 
CO2-CH4, CO2-C2H4, CO2-C2H6, CH4-C2H6, CH4-C2H4 y C2H4-C2H6, estas mezclas se 
adsorbieron a 30 y 90°C y solamente a 5bar. Por otra parte, la segunda clase mezclas se 
propuso de acuerdo al trabajo experimental del Grupo de Investigación de la Universidad 
Técnica de Berlín quienes proporcionaron las concentraciones de los gases de dos 
mezclas modelo como se muestra en la Tabla 2-3 a temperaturas de 30 y 90°C y presiones 
de 2 y 5bar. 
Tabla 2-3: Porcentajes volumétricos de las mezclas de gases modelos 1 y 2. 
Gas Modelo 1 (% Vol) Modelo 2 (% Vol) 
N2 0 23 
CO2 49  0 
CH4 40 56 
C2H6 4 7 
C2H4 7 14 
Total 100 100 
Procedimiento 
El desarrollo de una corrida experimental para obtener la curva de ruptura se realizó en 
una secuencia de seis pasos, tal como se indica a continuación: 
1. Inicio. En esta parte se abren las válvulas ubicadas en las balas y en la miniplanta 
para los gases que se van a involucrar en la práctica experimental, una vez se 
hayan iniciado los equipos de cómputo y recolección de información en campo. 
También, se sitúan en la posición correcta las válvulas manuales en las líneas de 
la sección de adsorción de la miniplanta. 
2. Purga. Establecer un flujo de 0,1 litros estándar por minuto (SLPM) junto con una 
presión de 1,5bar con el controlador. La temperatura debe ser de 150°C para 
ambas columnas y mantener estas condiciones durante 8 horas. 
3. Inertización. Establecer la temperatura de experimentación (30, 60 o 90°C) para 
ambas columnas. Llenar las columnas con nitrógeno hasta alcanzar la presión de 
5bar, manteniendo la válvula de control a la salida totalmente cerrada, una vez se 
logra esta presión de ventear el sistema. Este paso debe ser repetido dos veces. 
4. Presurización. Cambiar la presión al valor de experimentación (2 o 5bar) con un 
flujo de 0,8 litro/min de nitrógeno. Mantener estas condiciones durante 5 minutos. 
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5. Adsorción. Establecer el flujo del gas de prueba (CO2, C2H4, C2H6 and CH4) en 0,2 
litro/min. Registrar los perfiles de composición y temperatura hasta que se sature 
el lecho, es decir, cuando la composición de salida sea igual a la del alimento. Una 
vez se alcance la saturación, registrar durante una hora más para asegurar la 
estabilidad del proceso. 
6. Desorción. Detener el flujo de gas de prueba. Permitir el flujo de nitrógeno abriendo 
completamente la válvula de control. 
2.5. Modelamiento y simulación del proceso de adsorción 
de los gases provenientes del proceso OCM 
El beneficio de la simulación de procesos químicos es la representación de un proceso de 
transformación química o física con ayuda de un modelo matemático involucrando los 
cálculos de los balances de materia y energía, unidos a los modelos de equilibrio de fases 
y las ecuaciones cinéticas de transporte. Todo lo anterior se reúne con la intención de 
predecir los comportamientos de los procesos de los cuales debe tenerse algún 
conocimiento previo ahorrando tiempo y costos. 
Los modelos matemáticos pueden implicar ecuaciones lineales, no lineales, diferenciales 
algebraicas o diferenciales parciales. En ese sentido, existen modelos bastante estables, 
simples y confiables para operaciones tradicionales, como la destilación o absorción, 
trabajando en estado estacionario. Por su parte, en el proceso de adsorción, donde el 
proceso opera de manera dinámica, es un poco más difícil de predecir su comportamiento 
donde se involucran ecuaciones diferenciales parciales (PDE) que se pueden convertir en 
ecuaciones diferenciales ordinarias (ODE) o en ecuaciones diferenciales algebraicas 
(DAE) cuya resolución implica el espaciamiento del sistema llevando a obtener bastantes 
ecuaciones que son rígidas, lo que complica su resolución, convirtiendo este proceso, en 
particular, en un reto. 
En ese sentido, en esta sección se muestran las ecuaciones diferenciales parciales (PDE) 
de los balances de materia y energía que se emplearon en el modelamiento y simulación 
de los sistemas estudiados, si el lector desea conocer a profundidad la deducción y origen 
de tales ecuaciones puede consultar el texto de Ruthven (Ruthven, 2007) o la tesis de 
Rivera (Rivera, 2014). 
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 Balance de Materia 
Suposiciones: 
• Sistema de dos o más componentes: gas inerte (nitrógeno) y gas de prueba (metano, 
etano, etileno o dióxido de carbono o la mezcla de ellos). 
• Se desprecia la adsorción del nitrógeno por ser el gas inerte. 
• En el volumen de control se considera solamente una entrada y una salida. 
• No hay reacciones químicas. 
• El efecto de dispersión radial es despreciable debido a que la relación entre los 
diámetros de la columna y las partículas es superior a 10 (Carmo and Gubulin, 2002a). 
La Figura 2-11 muestra el volumen de control seleccionado de una sección de un lecho 
cilíndrico que contiene el tamiz molecular de zeolita 5A. 
El planteamiento del balance se muestra en la Ecuación 2-6. 
𝐴𝑐𝑢𝑚𝑢𝑙𝑎𝑐𝑖ó𝑛 = 𝐸𝑛𝑡𝑟𝑎𝑑𝑎 − 𝑆𝑎𝑙𝑖𝑑𝑎       (2-6) 
Figura 2-11: Volumen de control para el balance de materia (Rivera, 2014). 
 
Formulando la anterior ecuación en forma de diferencias, donde la parte de la acumulación 
se muestra como una diferencia de tiempo y el cambio en la entrada-salida como una 
diferencia en dos puntos del volumen de control, se obtiene la Ecuación 2-7. 
(𝐴∆𝑍𝑐𝑖)𝑡+∆𝑡 − (𝐴∆𝑍𝑐𝑖)𝑡 = (𝐴𝑛𝑖∆𝑡)𝑧 − (𝐴𝑛𝑖∆𝑡)𝑧+∆𝑧     (2-7) 
Debido a que el área transversal se mantiene constante, se puede factorizar y eliminar. 
Luego, al realizar el límite cuando el tiempo y la longitud tienden a cero se obtiene la 






          (2-8)  
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Teniendo en cuenta la composición global del gases en las dos fases (gaseosa y 
adsorbida), el balance de materia en la fase sólida, que el flux de masa está compuesto 
por el movimiento macroscópico y por la difusión axial, se tiene el balance de material en 
forma de ecuación diferencial parcial en función de la fracción molar por componente en la 
Ecuación 2-9 para la fase gaseosa (Ribeiro et al., 2008) (Simo, 2008)  (Simo, Brown and 





































𝐽𝑖] término del flux de masa sobre la superficie sólida. 
 Cinética de adsorción 
El modelo cinético para la transferencia de masa empleado fue el de Fuerza Motriz Lineal 
(LDF) (Sircar and Hufton, 2000) (Sircar, 1983). El modelo LDF en sus inicios fue propuesto 
para ser aplicado en separaciones cromatográficas, pero con el tiempo fue aplicado en los 
procesos de separación por adsorción como PSA y TSA. Este modelo es usado con 
frecuencia debido a su simplicidad, consistencia física y su bajo esfuerzo computacional 
cuando se introduce en la resolución de las ecuaciones diferenciales parciales (PDE) de 
balance de materia. En ese sentido, la velocidad de adsorción de un gas puro o una mezcla 





∗ − 𝑞𝑖)        (2-10)  
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El coeficiente 𝑀𝑇𝐶 se pueden calcular a través de las resistencias en microporo, 
macroporo y en la película externa de la partícula como se muestra en la Ecuación 2-11 y 




















       (2-11) 
Figura 2-12: Representación esquemática del lecho de adsorción. Modificado de (Ribeiro 
et al., 2008). 
 
Simo y colaboradores afirman que cuando la constante de tiempo difusional (𝑟𝑝
2 𝐷𝑒𝑓𝑓⁄ ) es 
menor al tiempo del ciclo, el modelo LDF trabaja adecuadamente; también, descarta la 
resistencia a la transferencia de masa en la parte del microporo para la adsorción de agua 
para la deshidratación de etanol con zeolita 3A (Simo, Brown and Hlavacek, 2008). Rivera 
quien también modeló la adsorción de agua, consideró únicamente la resistencia dentro 
de los poros de la partícula, teniendo valores para la difusividad en el microporo (Rivera 
Guerrero, Bejarano Jiménez and Rodríguez Niño, 2014). Por otra parte, Gorbach 
(Gorbach, Stegmaier and Eigenberger, 2004) solamente consideran la resistencia a la 
transferencia de masa en los macroporos por ser el paso más lento del transporte de las 










        (2-12) 
Donde la difusividad de Knudsen (Dk) se puede calcular a través de la Ecuación 2-13. La 
difusividad molecular para una mezcla binaria se puede calcular a través de la ecuación 
de Chapman-Enskog (Ecuación 2-14) y para mezclas con más de dos gases se emplea la 
regla de mezcla mostrada en la Ecuación 2-15 
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         (2-15) 
La difusividad en microporos puede ser calculada a través de una ecuación del tipo 
exponencial que involucra la energía de activación para representar el efecto de la 
temperatura sobre esta, tal como se muestra en la Ecuación 2-16. 
𝐷𝑐 =  𝐷𝑐0𝑒
−
𝐸𝑎𝑖
𝑅𝑇           (2-16) 
Por otra parte, en la mayoría de los casos, el coeficiente de transferencia de masa externa 
𝑘𝑓 se calcula a través de la correlación empírica de Wakao para predecir el comportamiento 















   (2-17) 
En donde la difusión axial se calcula con otra correlación de Wakao mostrada en la 









          (2-18) 
 Equilibrio termodinámico 
Para la descripción del equilibrio termodinámico de los procesos de adsorción se han 
desarrollado varios modelos. No obstante, García (García, 2012), Simo y colaboradores 
(Simo, Brown and Hlavacek, 2008)(Simo et al., 2009), Gorbach y colaboradores (Gorbach, 
Stegmaier and Eigenberger, 2004) y Rivera (Rivera Guerrero, Bejarano Jiménez and 
Rodríguez Niño, 2014) emplearon la isoterma de Langmuir de un solo componente para 
describir la adsorción de agua sobre zeolita 3A y 4A para la deshidratación de etanol y aire. 
Nghiem (Nghiem, 2014) y Narin y colaboradores (Narin, Martins, et al., 2014) emplearon la 
isoterma de Langmuir para varios componentes (DSL), la cual es adecuada para describir 
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la isoterma de adsorción de etileno, etano, metano y dióxido de carbono sobre zeolita 4A 
y zeolita 13X, respectivamente. En todos los casos, los autores afirman tener una 
representación adecuada del equilibrio con este modelo que se describe en la Ecuación 2-
19. 






       (2-19) 
Los parámetros del modelo de la isoterma para sistemas multicomponentes puede ser 
aproximada por la isoterma para componente puro (Son et al., 2012).  
 Balance de Energía 
Suposiciones  
• El sistema de control solamente tiene una entrada y una salida de área transversal 
constante 
• El volumen de control tiene una columna con paredes rígidas, no permeables y 
están aisladas térmicamente 
• No hay cambios significativos de energía cinética y potencial, además, no hay 
efecto de la generación de energía por disipación viscosa. 
• La entalpía de adsorción con el cambio de temperatura. 
• No hay reacciones químicas. 
• El efecto de dispersión radial es despreciable debido a que la relación entre los 
diámetros de la columna y las partículas es superior a 10 (Carmo and Gubulin, 
2002b). 
Se emplea el mismo planteamiento del balance mostrado en la Ecuación 2-6 de acuerdo 
con el diagrama del balance de energía mostrado en la Figura 2-13. Por lo tanto, para el 
caso del balance de energía se tiene la Ecuación 2-20 en forma de diferencias. 
(𝐴∆𝑍𝑒)𝑡+∆𝑡 − (𝐴∆𝑍𝑒)𝑡 = (𝐴𝐸∆𝑡)𝑧 − (𝐴𝐸∆𝑡)𝑧+∆𝑧 − 𝑄𝑒𝑥𝑡∆𝑡   (2-20) 
El término de calor cedido 𝑄𝑒𝑥𝑡 puede ser expresado en términos del potencial térmico, el 
coeficiente de transferencia de calor y el área como se muestra en la Ecuación 2-21. 
𝑄𝑒𝑥𝑡 = 𝑈𝐴𝑎∆𝑍(𝑇 − 𝑇𝑒𝑥𝑡)        (2-21) 
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Figura 2-13: Volumen de control para el balance de energía (Rivera, 2014). 
 
Como el área transversal es constante se puede factorizar y cancelar. Si se aplica el límite 
cuando los cambios de tiempo y longitud tienden a cero, se tiene la forma diferencial 






− 𝑈𝑎(𝑇 − 𝑇𝑒𝑥𝑡)        (2-22) 
Teniendo en cuenta que la densidad energética se puede aproximar a la energía interna 
de sistema, que es la suma de tres términos: energía en la fase gaseosa, energía asociada 
al adsorbato y energía asociada a las partículas del adsorbente, además, que el flux de 
energía se puede desarrollar en dos términos: transporte de energía por el movimiento 
macroscópico de materia y transporte por difusión térmica (para el que se aplica la ley de 
Fourier) y realizando cambios de variable convenientes, se tiene la ecuación de balance 
de energía en forma diferencial como se muestra en la Ecuación 2-23 para la fase gaseosa 
y 2-24 para la fase sólida (Simo, Brown and Hlavacek, 2008) (Rivera Guerrero, Bejarano 
Jiménez and Rodríguez Niño, 2014). 
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] término de acumulación. 
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(𝑇𝑔 − 𝑇𝑎𝑚𝑏)] término de transferencia de calor al medio ambiente.  









































] término del calor generado por la adsorción.  
[(𝐻𝑇𝐶)𝑎(𝑇𝑔 − 𝑇𝑠)] término de transferencia de calor entre las fases gaseosa y sólida. 
 
En ese orden de ideas, es necesario aplicar un modelo para la determinación del coeficiente 
de trasferencia de calor entre el gas y la pared (Hw), tal como se muestra en la Ecuación 2-
25 que se obtiene en función del coeficiente de película entre el gas y la pared de acero del 
tubo (Hwi), la conductividad térmica de la pared de acero y la pared aislante de fibra de vidrio 
(k1 y k2, respectivamente) y el coeficiente de película entre la pared aislante y el ambiente 
externo (Hw0), lo anterior se muestra en el esquema representado en la Figura 2-14. Además, 
el coeficiente de transferencia de calor entre el gas y el adsorbente se puede determinar a 






























     (2-25) 
𝐻𝑇𝐶 = 𝑗𝐶𝑝𝑔𝑣𝑔𝜌𝑔𝑃𝑟
−2/3        (2-26) 
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Figura 2-14: Representación de las resistencias a la transferencia de calor entre el gas y 
el ambiente. 
 
Según la ecuación anterior, el factor de calor de Colburn (j) se calcula dependiendo del 
número de Reynolds como se muestra en la Ecuación 2-27. 
𝑗 = 1,66𝑅𝑒−0,51     𝑠𝑖     𝑅𝑒 < 190    (2-27) 
𝑗 = 0,983𝑅𝑒−0,41     𝑝𝑎𝑟𝑎 𝑙𝑜𝑠 𝑑𝑒𝑚á𝑠 𝑣𝑎𝑙𝑜𝑟𝑒𝑠 𝑑𝑒 𝑅𝑒 
 Condiciones iniciales 
Ya que los procesos PSA y TSA son esencialmente semicontinuos debido a los ciclos de 
regeneración donde las condiciones cambian periódicamente, así como las condiciones de 
frontera, para el modelamiento del presente proceso se ha escogido solamente la etapa 
de adsorción. En ese sentido las condiciones iniciales y de frontera del proceso son: 
Cuando 𝑡 = 0        𝑦 = 𝑞 = 0  𝑇 = 𝑇𝑏  𝑃 = 𝑃𝐹𝑒 
En 𝑧 = 0  𝑦 = 𝑦𝐹𝑒  𝑇 = 𝑇𝐹𝑒 𝑃 = 𝑃𝐹𝑒  𝑣 = 𝑣𝐹𝑒 
En 𝑧 = 𝑥   
𝜕𝑦
𝜕𝑧




 Método numérico y software 
El análisis del proceso de adsorción se hace a través de la resolución de los balances de 
materia y energía diferenciales, junto con las ecuaciones de equilibrio termodinámico, 
cinéticas para la transferencia de calor y masa. En la literatura se han propuesto varios 
métodos numéricos para la resolución de este tipo de ecuaciones diferenciales que tienen 
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un marcado carácter hiperbólico y rígido, además, con una isoterma de adsorción 
altamente no lineal y una liberación de energía importante.  
Teniendo en cuenta lo anterior, el modelamiento y simulación fue realizado en Aspen 
Adsorption V8.4. Allí, se eligió método de discretización con diferencias hacia a adelante 
(UDS) de primer orden y con 20 nodos, debido a que esto permite tener una resolución de 
las ecuaciones no oscilatoria y estable, ahorrando tiempo de simulación y exactitud 
razonable (Schiesser, 1991). 
 
  
3. Resultados: producción y evaluación del 
tamiz molecular de zeolita 5A 
El presente capítulo se presentan los resultados de la producción del tamiz molecular de 
zeolita 5A, indicando el análisis de la síntesis de la zeolita 4A, del intercambio catiónico 
para obtener zeolita 5A y, luego, del estudio de aglomeración que condujo encontrar las 
condiciones de operación y la formulación del adsorbente. Igualmente, se muestra el 
análisis derivado de los resultados de la evaluación del tamiz molecular, enseñando el los 
resultados de la elaboración de las isotermas de adsorción y las curvas de ruptura en la 
miniplanta de OCM, junto con la validación del modelo propuesto para obtener los 
parámetros del equilibrio termodinámico y las ecuaciones de trasnferencia de masa y calor. 
3.1. Síntesis de zeolita 4A 
 Caracterización de las materias primas 
La composición química del aluminato de sodio y el metasilicato de sodio se reportan en 
la Tabla 3-1. Allí se puede apreciar que los constituyentes de las materias primas son: 
SiO2, Al2O3, Na2O y K2O, evidenciando la presencia de Na2O, que es el principal 
constituyente de la zeolita tipo A, junto con la alta proporción de SiO2 en el metasilicato y 
baja de Al2O3. En el aluminato, en cambio, se observa alta proporción de Al2O3 y baja de 
SiO2. Finalmente, el porcentaje de K2O, en ambos casos, es muy baja. Estos detalles 
determinan que, a través de estas materias primas, es posible obtener zeolita en la forma 
sódica; es decir, tipo 4A. 
 
3.  Resultados: producción y evaluación del tamiz molecular  56 
 
Tabla 3-1: Resultados de análisis de FRX a las materias primas (porcentajes másicos). 
Compuesto Metasilicato de sodio (%) Aluminato de sodio (%) 
SiO2 23,620 0,056 
Al2O3 0,230 18,397 
Na2O 19,140 10,491 
K2O 0,027 0,067 
 Producción de la zeolita 4A 
A la escala mencionada de la mezcla reactiva (25L) se realizaron catorce (14) lotes de 
síntesis. Del balance de materia y energía se obtiene la Tabla 3-2, donde se muestra que, 
en promedio, por 1,4 kg de zeolita sódica sintetizada se gastó 16,1 kg de vapor saturado 
a 60 psig y 42,2 kg de agua de lavado. Tales valores pueden ser interesantes para el 
diseño de plantas industriales y dimensionamiento de equipos para la síntesis de zeolitas 
tipo A a partir de materias primas colombianas. 
Tabla 3-2: Resultados balance de materia y energía sobre el proceso de síntesis de zeolita 
4A. 
Lote Zeolita (g) 
Vapor saturado 
60psig (kg) 
Agua de lavado 
(L) 
1 1173,7 16,0 42,2 
2 1109,6 15,8 43,5 
3 1257,7 16,1 41,6 
4 1450,7 15,5 41,2 
5 1351,9 17,6 41,0 
6 1270,8 16,4 44,3 
7 1447,4 16,0 42,9 
8 1354,1 15,6 41,9 
9 1501,7 16,0 42,4 
10 1474,8 16,0 42,0 
11 1449,2 15,5 43,1 
12 1545,1 16,3 41,2 
13 1432,2 16,4 42,2 
14 1568,4 15,9 41,6 
Promedio 1384,8 16,1 42,2 
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Las pruebas de difracción de rayos X fueron realizadas a cada uno de los catorce lotes de 
zeolita 4A, obteniéndose difractogramas similares al mostrado en la Figura 3-1. En esta 
figura se puede apreciar que el difractograma para el lote número 1 presenta los mismos 
picos de intensidad que los que están numerados en el difractograma de la muestra 
comercial de zeolita tipo A (Figura 2-2); adicionalmente, no hay presencia de picos 
diferentes que podrían evidenciar la presencia de otras estructuras cristalinas, de acuerdo 
a la norma ASTM para esta análisis (ASTM, 2013). Los difractogramas de los demás lotes 
se muestran en el Anexo A. Por consiguiente, se puede afirmar que en los 14 lotes de 
síntesis llevados a cabo se obtuvo zeolita 4A. 
Figura 3-1: Difractograma para el lote número 1 de síntesis de zeolita 4A. 
 
En consecuencia, el método de síntesis en laboratorio y la formulación propuestos por 
García (García, 2012) fue llevado a cabo en planta piloto con éxito obteniendo zeolita tipo 
A, donde se cambió la agitación en eje con giro de 360° del reactor de 100mL a agitación 
con hélice y bafles en un reactor de 35L. Además, es fundamental mantener el orden de 
adición de los reactivos al recipiente (primero solución de aluminato de sodio y luego la 
solución de metasilicato de sodio), para promover la formación del gel en un medio 
altamente básico con la solución de aluminato para que los iones (SiO4)4- se rompan y se 
formen las unidades básicas de construcción de aluminosilicatos. 
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3.2. Intercambio de zeolita 4A 
En este procedimiento se decidió emplear cloruro calcio (CaCl2), debido a su gran 
solubilidad en agua (74,5g/100mL a 20°C). Además, el pequeño tamaño del anión hace 
que la influencia en el proceso difusivo de los cationes que ocupan los sitios disponibles 
del cristal de zeolita tipo A sea mínimo (Melo et al., 2012). 
Para determinar el tiempo de intercambio se deben verificar los resultados de los ensayos 
preliminares, que se encuentran en la Figura 3-2, encontrando que el tiempo necesario 
para alcanzar el porcentaje de intercambio deseado es alrededor de 90 minutos logrando 
90% de intercambio de cationes Na+ por Ca2+ a 60°C, con una solución de concentración 
0,5M de cloruro de calcio y relación 5g de zeolita por cada 60mL de solución en el 
laboratorio. 
Figura 3-2: Comportamiento del porcentaje de intercambio catiónico de Na+ por Ca2+ en 
el tiempo a 60°C. 
 
Una vez determinado el tiempo y las condiciones bajo las cuales debía desarrollarse el 
intercambio catiónico con Ca2+, se llevó a cabo este proceso en planta piloto con la zeolita 
obtenida en las síntesis. Las cantidades de zeolita cargada (tipo 4A) se muestran en la 
Tabla 3-3. De los balances de materia y energía, similares a los que se realizaron en la 
etapa de síntesis, se determinó que por cada 2,8 kilogramos de zeolita intercambiada se 
utilizan 33,2 litros de agua para la preparación de la solución, 42,4 kilogramos de agua de 

























3.  Resultados: producción y evaluación del tamiz molecular  59 
 











1-2 2283,3 27,4 7,7 42,2 
3-4 2708,4 32,5 7,2 43,5 
5-6 2622,7 31,5 7,5 41,6 
7-8 2801,5 33,6 7,2 41,2 
9-10 2976,5 35,7 7,3 41,0 
11-12 2994,3 35,9 7,3 44,3 
13-14 3000,6 36,0 7,6 42,9 
Promedio 2769,6 33,2 7,4 42,4 
Una vez obtenida la zeolita intercambiada, se tomaron muestras de los dos primeros lotes 
de intercambio (1-2 y 3-4) para someterlas a análisis de fluorescencia de rayos X con el 
objeto de obtener las formulas en forma de oxidos. Los valores de los coeficientes fueron 
hallados como se muestra en las Ecuaciones 3-1 a 3-3.  
𝑎𝐶𝑎𝑂: 𝑏𝑁𝑎2𝑂: 𝐴𝑙2𝑂3: 𝑐𝑆𝑖𝑂2 
𝑎 =
# 𝑑𝑒 𝑚𝑜𝑙𝑒𝑠 𝑑𝑒 𝐶𝑎𝑂
# 𝑑𝑒 𝑚𝑜𝑙𝑒𝑠 𝑑𝑒 𝐴𝑙2𝑂3
          (3-1) 
𝑏 =
# 𝑑𝑒 𝑚𝑜𝑙𝑒𝑠 𝑑𝑒 𝑁𝑎2𝑂
# 𝑑𝑒 𝑚𝑜𝑙𝑒𝑠 𝑑𝑒 𝐴𝑙2𝑂3
          (3-2) 
𝑐 =
# 𝑑𝑒 𝑚𝑜𝑙𝑒𝑠 𝑑𝑒 𝑆𝑖𝑂2
# 𝑑𝑒 𝑚𝑜𝑙𝑒𝑠 𝑑𝑒 𝐴𝑙2𝑂3
          (3-3) 
La Tabla 3-4 muestra los coeficientes para los óxidos que hacen parte de la fórmula de la 
zeolita 5A comercial (producida por Sigma Aldrich®) y los reportados por otros autores. Si 
se compara estos valores con los de la zeolita intercambiada en el presente trabajo se 
tiene que los coeficientes son bastante similares a los de la zeolita comercial y la zeolita 
sintetizada por Shams y colaboradores (Shams and Mirmohammadi, 2007).  
Asimismo, la relación de moles de átomos Si/Al tiene valores bastante cercanos a uno, 
para los dos lotes de intercambio y las zeolitas tomadas como referencia, de esta manera, 
y junto a las pruebas de difracción de rayos X (Figura 3-1), se confirma la obtención de 
zeolita tipo A. Por otra parte, el porcentaje de intercambio de iones Na+ por Ca2+ alcanzado 
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en el desarrollo experimental fue de 89,4 y 89,1%, que son muy cercanos al de la zeolita 
comercial (88,9%) y al logrado por Melo y colaboradores (91,1%) (Melo et al., 2012). 
Igualmente, la relación de iones Na/Ca es cercana a 0,5 mostrando que se ha alcanzado 
del intercambio de iones deseado y que es característico de la zeolita 5A. 










1-2 1,08 CaO : 0,26 Na2O : Al2O3 : 2,04 SiO2 1,04 0,48 89,4 
3-4 1,07 CaO : 0,26 Na2O : Al2O3 : 2,03 SiO2 1,04 0,47 89,1 
Melo et. al. (Melo et 
al., 2012) 
0,70 CaO : 0,07 Na2O : Al2O3 : 1,74 SiO2 0,87 0,20 
91,1 




0,91 CaO : 0,35 Na2O : Al2O3 : 2,31 SiO2 1,16 0,77 
72,9 
Sigma Aldrich 5A® 0,80 CaO : 0,20 Na2O : Al2O3 : 2,00 SiO2 1,00 0,50 88,9 
3.3. Granulación de Zeolita 5A 
 Materias primas 
La composición química de los aglomerantes, que se muestra en la Tabla 3-5, indica que 
los óxidos de silicio y aluminio son sus principales componentes. La relación SiO2/Al2O3 es 
mayor en Minugel 400® que en Actigel 208® (5,7 y 5.2, respectivamente), además, en 
ambas arcillas podría haber buena afinidad por la zeolita, ya que su composición es 
bastante similar; además, el alto contenido de estos óxidos brinda buena resistencia 
mecánica después de la calcinación (Haden, 1961). El contenido de Fe2O3 está entre 4 y 
5% en ambas arcillas, dándoles un tono marrón débil. En cuanto la cantidad de Na2O en 
Actigel 208®, este porcentaje es mayor (cerca del 1%) que en Minugel, mientras que, en 
el K2O el contenido es prácticamente igual en los dos tipos de aglomerantes, lo anterior 
hace que Actigel 208® cuente con mayor plasticidad y manejo, favoreciendo la capacidad 
de formación de los aglomerados. Asimismo, el contenido de óxidos de calcio y magnesio 
es mayor en Actigel 208®, esto determina que la resistencia mecánica que pueden adquirir 
las esferas del adsorbente es superior que con Minugel 400® (García, 2012). 
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SiO2 66,33 66,21 
Al2O3 12,64 11,71 
Fe2O3 5,31 4,02 
Na2O 0,9 --- 
K2O 0,9 1,07 
MgO 9,29 9,7 
CaO 4 2,92 
TiO2 0,63 0,55 
 Primera fase de aglomeración 
Una vez calculados los valores de las variables de respuesta, porcentaje de aglomerados 
con tamaño adecuado (%AR) y porcentaje de esferas reales (%ER), para todos los 
ensayos, los datos fueron analizados a través del procedimiento ANOVA Multifactorial, que 
construye un modelo estadístico describiendo el impacto de dos o más factores categóricos 
de una variable dependiente. Se realizan pruebas para determinar si hay o no diferencias 
significativas entre las medias en los diferentes niveles de los factores y la presencia de 
interacciones entre ellos. 
Según lo anterior, se generó un diagrama de Pareto estandarizado, que se muestra en la 
Figura 3-3, para la variable relacionada con la cantidad de aglomerados con el tamaño 
deseado (%AR), de allí se pueden apreciar los tres factores estudiados que se marcan con 
una letra y, además, una variable combinada que está marcado con la unión de las letras 
con las que se representaron los factores individuales. Las variables de estudio presentes 
en estos diagramas son las más significativas sobre la variable de respuesta con un nivel 
de significancia del 95%. En consecuencia, se puede apreciar que el porcentaje de agua 
(A) y porcentaje de velocidad crítica (C) afectan el proceso de granulación de zeolita de 
manera positiva, es decir, que en la medida que estas dos variables adquieren los valores 
más altos estudiados, la cantidad de esferas con el tamaño deseado se incrementa. En 
contraste, factores como la inclinación (B) y la variable combinada (BC) afectan la 
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aglomeración de manera negativa, es decir; cuando A y BC adquieren los valores más 
bajos, se obtiene mayor cantidad de esferas con tamaños que no son deseados. 
Figura 3-3: Diagrama de Pareto estandarizado de la variable %AR en la fase 1. 
 
Figura 3-4: Gráfico de superficie de %AR vs porcentaje de agua e inclinación con 
porcentaje de velocidad crítica de 62,5%. 
 
A través del análisis estadístico de regresión se determinó el modelo (Ecuación 3-4) para 
describir el efecto de las variables estudiadas en esta fase sobre el porcentaje de esferas 
con el tamaño adecuado. A partir de esto, para tener un panorama más claro del efecto de 
las variables estudiadas, se pueden elaborar los gráficos de superficie mostrados en las 
Figuras 3-4 y 3-5, los cuales se construyeron manteniendo el valor de la variable que no 
se grafica en el valor medio del intervalo estudiado. 
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%𝐴𝑅 =  −174,07 + 4,69𝐴 + 1,77𝐵 + 2,55𝐶 − 2,71 × 10−2𝐵𝐶    (3-4) 
En ese sentido, en la Figura 3-4 se muestra que cuando se fija el nivel más alto del 
porcentaje de agua (30%) y el nivel más bajo de la inclinación (40°) se logra la mayor 
cantidad de esferas con tamaño adecuado y que corresponde a 47%. Igualmente, se tiene 
que el mayor efecto de porcentaje de agua, sobre la variable de respuesta (%AR), se logra 
cuando la inclinación toma el valor más bajo (40°). En cambio, el efecto de la inclinación 
es más débil y parejo para los dos valores extremos del porcentaje de agua. 
En la Figura 3-5 se puede verificar que cuando la velocidad crítica es del 75% y el la 
cantidad de agua del 30%, se logra la mayor cantidad de aglomerados con tamaño 
adecuado. Adicionalmente, la variable relacionada con la velocidad no tiene efecto 
significativo cuando se tiene la mayor cantidad de agua (30%), allí el %AR se mantiene 
cerca de 46%, mientras que el mayor efecto del porcentaje de agua sobre la variable de 
respuesta se logra cuando porcentaje de velocidad crítica tiene el valor la más bajo 
estudiado (50%). 
Figura 3-5: Gráfico de superficie de %AR vs porcentaje de agua y porcentaje de velocidad 
crítica con inclinación de 50°. 
 
De acuerdo con los resultados para la variable de respuesta relacionada con la cantidad 
de esferas con tamaño adecuado (%AR), se determinó que cuando el porcentaje de agua 
es inferior a 26% es imposible formar aglomerados, ya que se presenta un déficit de agua 
que impide promover lo sitios húmedos de unión entre las partículas finas de aglomerante 
y la zeolita. Por otra parte, cuando se adiciona 30% de agua se presenta la mayor cantidad 
de aglomerados con el tamaño deseado, sin embargo, los estudios preliminares 
3.  Resultados: producción y evaluación del tamiz molecular  64 
 
demostraron que cuando se supera esta barrera, esta gran cantidad de agua conduce a la 
formación de una pasta produciendo aglomerados con tamaño bastante superior al 
objetivo.  
También, se estableció que un ángulo de 40° favorece la formación de esferas con tamaño 
deseado, sin embargo, el efecto de esta variable, dentro del intervalo estudiado, no 
modifica el %AR en más del 4%. En cuanto a la variable relacionada con la velocidad de 
agitación, se demostró que no tiene efecto significativo cuando la cantidad de agua es la 
más alta, en consecuencia, se determinó que la velocidad más alta favorece la cantidad 
de aglomerados con tamaño correcto, ya que a tal velocidad se producen con mayor 
rapidez, lo cual es deseable para reducir tiempos y costos de operación. 
Un análisis similar se puede hacer para los resultados de la variable relacionada con la 
forma. En consecuencia, la Figura 3-6 muestra el diagrama de Pareto estandarizado para 
el porcentaje de esferas reales (%ER). Allí se muestra que la variable individual que tiene 
mayor incidencia sobre la variable de respuesta es el porcentaje de velocidad crítica (C), 
seguida por la inclinación (B) y el porcentaje de agua (A) las cuales tienen efecto positivo, 
es decir, que cuando se fijan en el valor más alto, se produce mayor cantidad de 
aglomerados con forma esférica. Las variables combinadas que más inciden sobre la 
cantidad de esferas formadas es BC seguida por AC, que afectan de manera negativa, y 
la variable combinada AB es la única cuyo efecto es positivo. 
Figura 3-6: Diagrama de Pareto estandarizado de la variable %ER en la fase 1. 
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El análisis de regresión practicado sobre los resultados del porcentaje de esferas reales 
(%ER) arroja el modelo mostrado en la Ecuación 3-5. A partir de este modelo se puede 
determinar el efecto de las tres variables estudiadas sobre %ER y, también, elaborar los 
gráficos de superficie que brindan una herramienta para evidenciar estos efectos más 
claramente. 
 
%𝐴𝑅 =  −226,81 + 1,04𝐴 − 3,20𝐵 + 8,99𝐶 + 0,27𝐴𝐵 − 0,20𝐴𝐶 − 0,05𝐵𝐶    (3-5) 
La Figura 3-7 muestra el gráfico de superficie donde se presenta el efecto del porcentaje 
de agua e inclinación sobre el %ER, manteniendo el porcentaje de velocidad crítica en el 
valor central. De allí se observa que con los valores más altos de la cantidad de agua (30%) 
e inclinación (60°) se logra que la totalidad de aglomerados producidos sean 
completamente esféricos. En ese contexto, el comportamiento de la gráfica se puede 
resumir en que el valor más alto de la inclinación hace más fuerte el efecto de porcentaje 
de agua y, recíprocamente, el valor más alto de porcentaje de agua potencializa el efecto 
de la inclinación. 
Figura 3-7: Gráfico de superficie de %ER vs % Agua e Inclinación con % Velocidad Crítica 
de 62,5%. 
 
También, se elaboró el gráfico de superficie para porcentaje de agua y porcentaje de 
velocidad crítica manteniendo la inclinación de 50° (Figura 3-8), mostrando que, cuando 
las dos variables se fijan en sus valores más altos (30% y 75%, respectivamente), se logra 
la mayor proporción de aglomerados esféricos, asimismo; que a menor cantidad de agua 
se tiene mayor efecto del velocidad crítica y que en el valor más bajo de la variable que 
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representa la velocidad de agitación se tiene un mayor efecto de la variable que relaciona 
la proporción de agua adicionada. 
Figura 3-8: Gráfico de superficie de %ER vs porcentaje de agua y porcentaje de velocidad 
crítica con inclinación de 50°. 
 
El estudio del efecto de las variables estudiadas sobre el %ER evidencia que la variable 
que más afecta la esfericidad de los aglomerados, definitivamente, es la velocidad de 
agitación. Aquí se demostró que cuando se establece el valor más alto para esta variable 
se tiene la mayor proporción de aglomerados esféricos, dejando abierta la posibilidad a 
probar valores mayores de la misma, no obstante, el presente trabajo se alineó con las 
recomendaciones de Pietsch (Pietsch, 2002). En ese sentido, los resultados del proceso 
de aglomeración con 50% de la velocidad crítica condujo a lotes con más del 30% de 
aglomerados con forma no esférica, es probable que tal proporción aumente si se sigue 
reduciendo la velocidad, llevando a grandes cantidades de reproceso de material, si se 
concibe a el proceso a nivel industrial esto aumentaría el tiempo de producción por lote y 
los costos. 
La inclinación tiene un efecto menor, aunque se demostró que cuanto mayor sea su valor 
más alto será la proporción de aglomerados esféricos, ya que el plato estará más 
perpendicular a la horizontal, haciendo que los aglomerados caigan desde un lugar más 
alto y se golpean contra el borde del plato, tales fuerzas repetidas hacen que se forme la 
partícula esférica y se consolide. Sin embargo, hay que anotar que cuanto mayor sea el 
ángulo de inclinación, menor será la cantidad producida por lote, debido a que el volumen 
disponible en el recipiente se reduce, y como se vio anteriormente se disminuye la cantidad 
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de aglomerados con tamaño deseado (%AR). En otra perspectiva, si el plato se ubica de 
forma más paralela al piso, la cantidad a procesar será mayor, pero se pierde el efecto de 
la fuerza de caída para la formación de los aglomerados. 
El porcentaje de agua fue la variable que menos afectó la esfericidad de los aglomerados, 
no obstante, es claro que debe existir la cantidad suficiente de agua para que las fuerzas 
de la caída logren dar forma a los aglomerados dentro del granulador, según los resultados 
tal cantidad se aproxima al 30%, pero no puede exceder tal valor porque con un pequeño 
incremento convierte el material en una pasta con imposibilidad de aglomerarse. 
 Segunda fase de aglomeración 
De manera similar que en la fase 1, en esta fase del estudio de aglomeración se desarrolló 
un análisis estadístico que permitió determinar el comportamiento de las variables 
estudiadas. En ese sentido, la Figura 3-9 muestra dos diagramas de Pareto donde se 
compara el efecto de la proporción de zeolita en la coraza y el núcleo y proporción del 
núcleo respecto a todo el aglomerado para los dos tipos de aglomerantes empleados a dos 
temperaturas de calcinación sobre la resistencia mecánica de los aglomerados. 
Figura 3-9: Diagrama de Pareto estandarizado de la resistencia mecánica de los 
aglomerados obtenidos con Actigel 208® (derecha) y Minugel 400® (izquierda) en fase 2. 
 
De manera general, se puede notar que, para los dos tipos de aglomerantes, el porcentaje 
de zeolita en Núcleo (A) es la variable individual que tiene mayor efecto sobre la resistencia 
mecánica, esta variable es seguida por el porcentaje del núcleo (C) y por el porcentaje de 
zeolita en la coraza (B). Asimismo, se tiene que el efecto de esas tres variables es negativo, 
es decir, se logran las mayores resistencias mecánicas cuando la cantidad de zeolita en 
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núcleo y coraza son las menores estudiadas y, también, cuando la coraza tiene el menor 
tamaño. Junto con lo anterior, en la misma figura se muestra que los efectos de las 
variables combinadas no se comportan de manera similar para los dos aglomerantes; así, 
la variable AB tiene efecto positivo para Actigel 208® pero negativo para Minugel 400® y 
las variables AC y BC tienen influencia negativa sobre la resistencia mecánica en el 
segundo aglomerante, mientras que no son representativas para el primero. También, es 
evidente que el efecto de la temperatura de calcinación es diferente para ambos 
aglomerantes, con Actigel 208® la resistencia mecánica es más sensible a las variables 
estudiadas cuando se calcina a 500°C que cuando se hace a 700°C; en cambio, con 
Minugel 400® la variable de respuesta acá es más sensible cuando se calcina a la mayor 
temperatura. 
Asimismo, se puede analizar la capacidad de adsorción de agua como un parámetro para 
determinar la pérdida del efecto adsorberte por el cambio de la proporción de zeolita en la 
estructura de las esferas, el cambio de la conformación de las esferas, la influencia del 
aglomerante sobre la cantidad de gas adsorbida y la perdida de área del adsorbente por 
la modificación de la estructura cristalina de la zeolita debido al proceso de calcinación. La 
Figura 3-10 muestra los diagramas de Pareto para esta variable para los dos aglomerantes 
y las dos temperaturas de calcinación estudiadas. 
Figura 3-10: Diagrama de Pareto estandarizado de la capacidad de adsorción de los 
aglomerados obtenidos con Actigel 208® (derecha) y Minugel 400® en fase 2. 
 
Por consiguiente, la información de la anterior figura indica que, para los dos tipos de 
aglomerantes involucrados en el proceso, la variable individual con mayor efecto sobre la 
capacidad de adsorción, también, es el porcentaje de zeolita en el núcleo (A), seguido por 
el porcentaje de núcleo (C) y porcentaje de zeolita en la coraza (B), teniendo todas ellas 
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influencia positiva; es decir, que cuando se tienen las más altas proporciones de zeolita en 
el núcleo y la coraza; además, cuando se tiene un núcleo más grande que la coraza se 
consiguen las mejores capacidades de adsorción. De la misma manera, para los ambos 
tipos de aglomerantes las variables combinadas más importantes son AB, teniendo un 
efecto negativo, y AC, cuyo efecto es positivo sobre la variable de respuesta. Tal como 
sucedió para la resistencia mecánica, en esta fase, las variables graficadas se hacen más 
influyentes sobre la capacidad de adsorción cuando se calcina a la menor temperatura 
para los aglomerados producidos con Actigel 208®, mientras que para Minugel 400® las 
variables afectan más la capacidad de adsorción cuando la calcinación se ha llevado a 
cabo a la mayor temperatura de estudio. 
Teniendo en cuenta que se tiene una lista larga de resultados para dos variables de 
respuesta para dos temperaturas de calcinación y dos tipos de aglomerantes, se decidió 
mostrar y analizar los gráficos de respuesta solamente para porcentaje de resistencia 
mecánica y la capacidad de adsorción para la serie de muestras realizadas con Actigel 
208® y calcinadas a 700°C. A través de un análisis estadístico similar al realizado en la 
fase 1, se obtuvo el modelo mostrado en la Ecuación 3-6 donde se expresa el porcentaje 
de la resistencia mecánica en función de las variables individuales y combinadas 
mostrados en los diagramas de Pareto de las Figura 3-9 y 3-10. En consecuencia, en la 
Figura 3-11 se presentan los gráficos de superficie para el porcentaje de resistencia 
mecánica en función del porcentaje de zeolita núcleo y la coraza y el porcentaje del núcleo. 
Figura 3-11: Gráficos de superficie. Izquierda: % Resistencia Mecánica vs % Zeolita 
Núcleo y % Zeolita Coraza. Derecha: % Resistencia Mecánica vs % Zeolita Núcleo y % 
Núcleo. 
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%𝑅𝑒𝑠𝑖𝑠𝑡𝑒𝑛𝑐𝑖𝑎 𝑀𝑒𝑐á𝑛𝑖𝑐𝑎 = 218,07 − 0,44𝐴 + 3,05 × 10−2𝐵 − 0,62𝐶 − 1,27 × 10−2𝐴𝐵 − 1,91 × 10−3𝐴𝐶 + 5,74 ×
10−3𝐵𝐶            (3-6) 
De allí se puede apreciar que se logran aglomerados con resistencias mecánicas hasta 
10% superiores a la del tamiz molecular comercial (61N), cuando se tienen las menores 
proporciones de zeolita en el núcleo (70%) y coraza (60%) y; conjuntamente, se establece 
el porcentaje de núcleo en su valor más bajo (50%). También, se puede establecer que 
cuando se establecen los puntos medios de las variables estudiadas (porcentaje de zeolita 
en el núcleo = 80%, porcentaje de zeolita coraza = 70% y porcentaje de núcleo = 74,5%), 
se logra entre 93 y 95% de la resistencia mecánica del tamiz comercial, cifra que se puede 
considerar aceptable. Además, se puede confirmar, a través del modelo, que la variable 
con mayor impacto sobre la resistencia mecánica es la cantidad de zeolita en el núcleo y 
que en su intervalo de estudio la variación del porcentaje de resistencia mecánica fue entre 
60 y 110%, mientras que las otras dos variables de estudio no afectaron la variable de 
respuesta en más del 20%. 
La Figura 3-12 muestra los gráficos de superficie para la capacidad de adsorción de agua 
en función de las variables objeto de estudio cuyo modelo es representado por la Ecuación 
3-7, de acuerdo a la notación de la Figura 3-10. En consecuencia, se puede determinar 
que la mayor capacidad de adsorción de agua, que es de 0,155 kg agua/kg adsorbente, 
se logra cuando se tiene la mayor cantidad de zeolita en núcleo y coraza (90% y 80%, 
respectivamente) y; asimismo, se establece que el núcleo es más grande que la coraza 
(99% de núcleo), esta capacidad de adsorción es 30% inferior a la reportada para un tamiz 
molecular 5A. Adicionalmente, puede extraerse que el porcentaje de zeolita en el núcleo 
es la variable que más influye sobre la capacidad de adsorción, más cuando la proporción 
de la masa de la coraza es la menor, en este caso la capacidad de adsorción varía entre 
0,13 y 0,155 kg agua/kg adsorbente. La variable que menos impacto genera, 
evidenciándolo a través de las gráficas de superficie, es la proporción de zeolita en la 
coraza, su variación no genera cambios en la cantidad de agua adsorbida superiores 0,005 
kg agua/kg adsorbente. 
𝐶𝑎𝑝𝑎𝑐𝑖𝑑𝑎𝑑 𝑑𝑒 𝐴𝑑𝑠𝑜𝑟𝑐𝑖ó𝑛 = 0,10 + 1,11 × 10−4𝐴 + 3,90 × 10−4𝐵 − 7,86 × 10−4𝐶 − 1,25 × 10−6𝐴𝐵 + 1,33 ×
10−5𝐴𝐶           (3-7) 
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Figura 3-12: Gráficos de superficie. Izquierda: capacidad de adsorción vs porcentaje de 
zeolita núcleo y porcentaje de zeolita coraza. Derecha: capacidad de adsorción vs 
porcentaje de zeolita núcleo y porcentaje de núcleo. 
 
En síntesis, los contenidos superiores al 30% de arcilla en las estructuras de los 
aglomerados brindan resistencias mecánicas aceptables; sin embargo, estas proporciones 
llevan a que la capacidad de adsorción de agua u otros gases disminuya. De acuerdo a 
los ensayos realizados, se ha propuesto que el tamiz molecular que ha logrado cumplir 
características similares a la de uno comercial tiene las siguientes condiciones de 
fabricación: 
• Temperatura de calcinación: 600°C. 
• Porcentaje de zeolita núcleo: 80% 
• Porcentaje de zeolita coraza: 70% 
• Procentaje de núcleo: 74,5% 
• Aglomerante: Actigel 208®. 
Adicionalmente se ha determinado el área del tamiz molecular empleando la isoterma de 
adsorción de nitrógeno a 77K mostrada en la Figura 3-13. En consecuencia, la Tabla 3-6 
muestra las características generales de la zeolita 5A y del tamiz que será empleado en 
los ensayos de adsorción de dióxido de carbono, metano, etileno, etano y nitrógeno 
comparado con un adsorbente de zeolita 5A de UOP®. 
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Figura 3-13: Isoterma de adsorción de nitrógeno a 77K sobre el tamiz molecular de zeolita 
5A. 
 
Tabla 3-6: Características fisicoquímicas del tamiz molecular y de la zeolita 5A. 
 Propiedad Valor 
Zeolita 
5A 
Fórmula 1.08 CaO:0.26 Na2O:1 Al2O3:2.04 SiO2 
Relación Si/Al 1.04 
Relación Na/Ca 0.48 
% Intercambio 89.4 
Tamiz 
Mol. 
 Este Trabajo 5A Comercial UOP 
Redondez (%) 96 100 
Resistencia Mecánica (N) 57 61 
Densidad de Empaque (kg/m3) 607 704,8 
Adsorción de Agua (kg/kg)   0.155 0,194 
Área Langmuir (m2/g) 410,5 521,4 
Área BET (m2/g) 231,4 364,2 
 Microscopía Electrónica de Barrido 
Las fotografías mostradas en la Figura 3-14 muestran diferentes ampliaciones tomadas a 
una muestra del tamiz molecular de zeolita 5A sintetizado. La imagen con aumento de 
200X muestra la estructura de núcleo y coraza con la que se planeó producir las esferas 
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aglomerado están formadas de pequeñas capas que se generaron a partir del efecto de 
“bola de nieve”, inducido por la agitación dentro del aglomerador de disco inclinado. En las 
mayores ampliaciones, se puede observar que los cristales de zeolita, de forma cúbica, 
conforman el material adsorbente unidos y consolidados a través de la arcilla aglomerante 
que tiene forma de pequeñas agujas, aunque algunas de estas recubren completamente 
los lados de los cristales, lo que podría explicar la reducción en la capacidad de adsorción 
de agua y en el área superficial del adsorbente. 
Figura 3-14: Fotografías de Microscopía Electrónica de Barrido del tamiz molecular de 
zeolita 5A a diferentes ampliaciones (200X, 1.000X, 5.000X y 20.000X). 
 
3.4. Isotermas de Adsorción 
Las isotermas de adsorción a diferentes temperaturas para CO2, N2, CH4, C2H6 y C2H4 
sobre el tamiz molecular sintetizado se muestran en la Figura 3-15. En todas las isotermas 
se observó que los datos experimentales se comportan de acuerdo con el modelo de 
Langmuir y, asimismo, se encontró una reducción en la capacidad de adsorción con el 
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aumento de la temperatura para todos los gases dentro del estudio. El gas que se adsorbe 
en mayor medida es dióxido de carbono (9% en peso), seguido del etileno (3%), etano 
(2,5%), metano (1,1%) y el componente que menos se adsorbe es el nitrógeno (0,015%).  
De acuerdo con el modelo de Langmuir para componentes puros (Ecuación 3-8), la 
capacidad de adsorción (𝑞) a una presión dada (𝑃) puede ser calculada a partir de la 
capacidad máxima de adsorción en equilibrio en monocapa (𝑞𝑠𝑎𝑡) y la constante de afinidad 
(𝑏)(Yang, 2003). Por lo tanto, se llevó a cabo una regresión de los datos experimentales 
empleando el método de mínimos cuadrados, programado en Aspen Adsorption V8.4, para 
determinar los dos parámetros del modelo de Langmuir de cada gas para las tres 
temperaturas, los resultados se pueden apreciar en la Tabla 3-7. 
Figura 3-15: Isotermas de adsorción para CO2, N2, CH4, C2H6 y C2H4 sobre tamiz   
molecular de zeolita 5A. 
 





           (3-8) 
Aunque todos los gases pueden ingresar a los poros de los cristales de zeolita debido a 
que sus tamaños son bastante similares y pudiéndose adsorber, la diferencia en las 
capacidades de adsorción se atribuye a la afinidad que tienen los gases por el adsorbente 
debido al momento dipolar inducido por parte del catión Ca2+ (Triebe, Tezel and Khulbe, 
1996). En consecuencia, las interacciones son más fuertes con el enlace C-O del dióxido 
de carbono y el enlace π del etileno, mostrando que la adsorción de nitrógeno es 
despreciable y justifica su uso como gas inerte en los ensayos de adsorción en columnas 
de la miniplanta de OCM (Berlier, Olivier and Jadot, 1995) (Pires et al., 2014) (Yates, 1966). 
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La constante de afinidad de la ecuación de Langmuir es dependiente de la temperatura de 
acuerdo a la ecuación de van´t Hoff  y se relaciona con la entalpía de adsorción de acuerdo 






          (3-9) 
La entalpía de adsorción constante puede ser determinada a partir de los datos 
experimentales, integrando y linealizando la anterior ecuación en todo el intervalo de 
temperaturas y obteniendo la pendiente de la curva ln(b) vs 1/T. No obstante, la entalpía 
de adsorción cambia con la carga del gas, por lo tanto, esta dependencia se puede calcular 
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empleando la ecuación de Clausius-Clapeyron (Ecuación 3-10), que se muestra en la 
Figura 3-16. 





         (3-10) 
Figura 3-16: Comportamiento del calor de adsorción en función de la cantidad de gas 
adsorbida. 
 
Tabla 3-8: Calores isostéricos de adsorción para los gases estudiados sobre tamices 
moleculares de zeolita 5A. 
Referencia 
Rango 
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(Triebe, Tezel and 
Khulbe, 1996) 
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Diferentes autores han reportado el calor isostérico de adsorción, que corresponde a la 
entalpía de adsorción con carga cero de gas, se puede apreciar en la Tabla 3-8, donde se 
comparan estos valores, que para dióxido de carbono, etano y metano son bastante 
similares para experimentos que se realizaron a diferentes condiciones. Sin embargo, es 
interesante ver que esto no sucede para el etileno, indicando que a medida que la carga 
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entre las moléculas de la misma especie que conducen a elevar el calor de adsorción (Nam 
et al., 2005). 
Figura 3-17: Curvas de ruptura de CO2, CH4, C2H6 y C2H4 sobre tamiz molecular de zeolita 
5A, con fracción molar de 0,2 (N2 como gas inerte) a 1 y 5bar, 30 y 90°C. 
 
Adicionalmente, las simulaciones de las curvas de ruptura representan adecuadamente los 
datos experimentales para cada uno de los gases estudiados y los perfiles de composición 
experimentales fueron ajustados determinando el coeficiente del modelo de Langmuir (Q) 
y el coeficiente de transferencia de masa (MTC) del modelo de LDF que se muestran en 
la Tabla D-1 del Anexo D. Allí se muestran los valores de los coeficientes de transferencia 
de masa externa (kf) calculado empleando la Ecuación 2-17, la difusividad en macroporo 
representada por la difusividad efectiva (Deff) y la difusividad en microporo (Dc) determinada 
empleado la Ecuación 2-16 (Yi et al., 2012). 
La Ecuación 2-11 hace referencia a la resistencia global de transferencia de masa que es 
la suma de las resistencias particulares. En consecuencia, la Figura 3-18 muestra el 
comportamiento de las tres resistencias (en la capa externa, en los macroporos y en los 
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microporos) con el cambio de presión y temperatura. De allí se puede apreciar que a 
medida que la temperatura aumenta, las tres resistencias disminuyen; la resistencia 
externa y la de los macroporos presentan un comportamiento casi lineal, mientras que la 
resistencia en los microporos tiene un comportamiento aproximadamente exponencial. 
También, se puede notar que la resistencia externa y la de los microporos disminuyen 
cuando la presión del sistema aumenta. No obstante, la resistencia en los macroporos 
tiene un leve efecto contrario, es decir, esta resistencia aumenta con el incremento de la 
presión, este fenómeno se debe a que esta resistencia depende de dos componentes, uno 
relacionado con la resistencia por el movimiento entre los macroporos (difusividad 
molecular) y la difusividad por el choque con otras moléculas de gas (difusividad de 
Knudsen), en ese sentido, la resistencia relacionada con la difusividad de Knudsen 
aumenta, lo que se debe al aumento de la concentración de las moléculas en los 
macroporos lo que implica que las moléculas choquen más reduciéndose  su velocidad de 
transferencia (Silva and Rodrigues, 1997).  
Figura 3-18: Efecto de temperatura y presión experimentales sobre la resistencia a la 
transferencia de masa externa, resistencia en macroporos y resistencia en microporos. 
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De acuerdo con lo anterior, ya que se conocen expresiones bastante precisas para calcular 
el coeficiente de transferencia de masa externa y la difusividad en macroporo, se han 
determinado los parámetros para calcular la difusividad en el microporo, que corresponden 
al factor pre-exponencial (Dco) y a la energía de activación (Ea), los valores se muestran 
en la Tabla 3-9, de acuerdo a una expresión de tipo exponencial como se muestra en la 
Ecuación 2.16. 
De la Tabla 3-9 se puede apreciar que el dióxido de carbono y el etileno presentan la menor 
energía de activación, seguido por el etano y, luego, por el metano, lo cual coincide con el 
orden de afinidad que se mostró en las curvas de ruptura y las isotermas de adsorción. 
Además, se tiene que con el incremento de la presión la energía de activación disminuye 
levemente indicando que con el incremento de la presión el proceso de adsorción se da 
con mayor facilidad. Por otra parte, el factor preexponencial tiene una disminución de casi 
un orden de magnitud (Plaza et al., 2012). 
Tabla 3-9: Parámetros para determinar la difusividad en microporos. 
 Gas 
1bar 5bar 
Ea (J/mol) Dco Ea (J/mol) Dco 
Metano -18107.6 6.775E-09 -17633.7 3.738E-11 
Etano -20693.2 6.461E-10 -19138.5 9.568E-11 
Etileno -26995.1 2.211E-09 -25864.4 2.353E-10 
CO2 -26471.3 2.734E-09 -26330.0 1.497E-10 
Las Figuras 3-19 y 3-20 muestran los perfiles de composición de los ensayos 
experimentales junto con los obtenidos en el modelo, donde se involucraron mezclas de 
gases binarias de todos los gases del estudio con composición aproximada a la que podría 
salir del reactor o en alguno de los procesos aguas abajo. En ese sentido, en la primera 
figura, donde los experimentos se llevaron a cabo a 5bar y 30°C, se puede apreciar que el 
metano, involucrado en tres de las mezclas experimentales, nunca se adsorbe, haciendo 
que desde el inicio del proceso de adsorción la fracción molar de este sea 1.  En 
consecuencia, durante cierto tiempo (1200s para dióxido de carbono, 2500s para etano y 
3700s para etileno) solamente el gas que lo acompaña en la mezcla se está adsorbiendo; 
no obstante, la presencia del metano hace que se favorezca la adsorción de etileno y 
etano, pero no se beneficia la adsorción de dióxido de carbono, convirtiéndose este en el 
gas que menos se adsorbe. Lo anterior implica que el metano se puede separar 
satisfactoriamente de ese tipo de mezclas obteniéndolo con alta pureza a través del 
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proceso PSA con el tamiz molecular estudiado y, al mismo tiempo, la desorción del gas 
que saturó el adsorbente tendrá un grado de recuperación bastante bueno. 
Figura 3-19: Curvas de ruptura de mezclas binarias de CO2, CH4, C2H6 y C2H4 sobre tamiz 
molecular de zeolita 5A a 5bar y 30°C. 
 
Por otra parte, el experimento de adsorción de las mezclas etileno-etano y dióxido de 
carbono-etano muestran la adsorción de ambos gases durante tiempos similares y, en 
ambos casos, el etano satura el lecho antes que el otro gas durante un tiempo muy corto 
(entre 200 y 400s) alcanzado fracciones molares cercanas a 1 y, luego, el gas que lo 
acompaña satura el lecho. El fenómeno descrito no permite que se logre obtener etano de 
forma totalmente pura en un tiempo considerable y, también, el gas adsorbido será una 
mezcla, implicando que la separación, en estos dos casos, no sea favorable. Asimismo, el 
experimento de la mezcla de etileno-dióxido de carbono muestra que los dos gases saturan 
el lecho al mismo tiempo, donde no se logra recuperar gases durante la adsorción ni la 
desorción. 
La Figura 3-20 muestra las curvas de ruptura de las mezclas de gases binarios, pero a una 
temperatura mayor, es decir, a 90°C y 5bar. Como se demostró en la sección del equilibrio 
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termodinámico y las curvas de ruptura de los gases puros, el incremento de la temperatura 
conlleva a que la carga de los gases adsorbidos sea menor. De esta manera, los perfiles 
de composición muestran que, solamente, los tiempos de saturación son menores, 
entonces, el cambio la temperatura no presenta efecto sobre el grado de separación de 
manera considerable. 
Figura 3-20: Curvas de ruptura de mezclas binarias de CO2, CH4, C2H6 y C2H4 sobre tamiz 
molecular de zeolita 5A a 5bar y 90°C. 
 
En las dos figuras analizadas se muestran los perfiles con los datos experimentales y los 
obtenidos con el modelo donde se determinaron los coeficientes de transferencia de masa 
(MTC) y el parámetro de la isoterma de Langmuir asociado a la carga (Q). El ajuste de las 
curvas de ruptura es bastante bueno, excepto para los casos en que el etano se combina 
con etileno y dióxido de carbono; en estos casos particulares, el lecho se satura con etano 
antes que con el otro gas haciendo que su composición se aproxime a 1 y, después, el 
tamiz molecular es saturado con el gas que complementa la mezcla. Este fenómeno no es 
predicho completamente por el modelo y la explicación más probable se asocia a defectos 
de la calibración del equipo en esta región de la medición de la fracción molar de gases. 
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La Tabla 3-10 muestra las selectividades calculadas a partir de las fracciones molares de 
los gases en la fase adsorbida (xi, xj) y en la fase gaseosa (yi, yj), ambos casos cuando se 
alcanza el equilibrio o, dicho de otra forma, cuando se satura el lecho, la relación para 
determinar la selectividad se presenta en la Ecuación 3-11. En consecuencia, en la tabla 
se muestra el comportamiento de la variación de la selectividad con el efecto de la 
modificación de la presión y el cambio del gas, así se muestra que en las mezclas binarias 
1, 4 y 5 no se adsorbe el metano, presentando selectividades infinitas para el gas que lo 
acompaña, indicando que se pueden separar logrando altas purezas de los gases 
involucrados en las mezclas. Por otra parte, la selectividad es, en menor medida, favorable 
para la adsorción de dióxido de carbono y etileno sobre etano, en las mezclas 2 y 6, 
respectivamente. No obstante, como se demostró en las Figuras 3-19 y 3-20, el tiempo de 
separación no es suficiente para la obtención de los gases involucrados de manera pura. 
Por último, según los valores de selectividad, la separación de la mezcla 3 es levemente 
favorable para el etileno, sin embargo, debido a que el parámetro es bastante cercano a la 
unidad, la separación no es viable empleando este tipo de adsorbente. El comportamiento 
de la selectividad con el aumento de la presión indica que esta se hace más favorable para 
el dióxido de carbono, etileno y etano en las mezclas 2, 3 y 6, respectivamente, y no se 




          (3.11) 
La Tabla D-2 (Anexo D) presenta el parámetro Q de la isoterma de Langmuir y los 
coeficientes de transferencia de masa que se ajustaron con el modelo a partir de los datos 
experimentales, junto con ellos se muestra el parámetro de regresión para cada 
experimento indicando que con los valores de los dos parámetros se logra un ajuste 
bastante bueno. Con estos valores, se ha calculado el coeficiente de transferencia de masa 
externa (kf), la difusividad efectiva (Deff) y, a partir de ellos, se ha determinado la difusividad 
en microporo (Dc). En ese sentido, se han calculado las resistencias a la transferencia de 
masa externa, en macroporo y microporo, sus valores son graficados y comparados en la 
Figura 3-21. De allí se puede apreciar que, en general, las resistencias disminuyen con el 
aumento de la temperatura, excepto en el caso de la mezcla 4 (metano y etileno). 
Asimismo, se puede considerar que la resistencia externa es completamente despreciable 
para todos los experimentos realizados. En particular, el metano siempre mantuvo la mayor 
resistencia global y, también, predominó la resistencia en los microporos en cada uno de 
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los casos donde este perteneció a alguna de las mezclas (1, 4 y 5), por otra parte, cuando 
el dióxido de carbono se mezcló con etano y metano (mezclas 1 y 2) predominó la 
resistencia en macroporo, es decir, la que está regida por la difusividad efectiva; no 
obstante, cuando el dióxido de carbono se mezcló con otro gas que presentara inducción 
de cargas en las moleculas, tal como el etileno, la resistencia que prevaleció para ambos 
gases fue la resistencia en microporo. En ese orden de ideas, para el etileno y el etano, la 
resistencia que más influyó fue la resistencia en microporo, excepto en los casos donde 
estos dos gases se mezclaron con metano a 30ºC, donde la mayor resistencia se presentó 
en los macroporos, incluso en el caso donde estos dos gases se mezclaron, siendo 
levemente superior la resistencia del etileno. 
Tabla 3-10: Selectividades para los experimentos de adsorción con mezclas binarias de 





























En la Figura 3-22 se muestran las curvas de ruptura;l; de la mezcla modelo 1, que incluye 
etileno, etano y metano, a 1 y 5bar y a 30 y 90°C. De allí se puede apreciar un 
comportamiento similar al presentado en los ensayos llevados a cabo con mezclas 
binarias, donde el metano prácticamente no se adsorbe, además, se registraron los 
mayores tiempos de adsorción a la mayor presión y la menor temperatura. No obstante, 
este comportamiento no se presenta cuando se desarrolló el experimento a 1bar y 30°C, 
allí una pequeña cantidad de metano se adsorbe y se tienen mayores tiempos de 
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saturación para etileno y etano que cuando se desarrolla el experimento a 5bar y la misma 
temperatura. 
Figura 3-21: Efecto de la temperatura sobre las diferentes resistencias a la transferencia 
de masa en los experimentos con mezclas de gases binarios. 
 
En la Figura 3-22 se muestran las curvas de ruptura de la mezcla modelo 1, que incluye 
etileno, etano y metano, a 1 y 5bar y a 30 y 90°C. De allí se puede apreciar un 
comportamiento similar al presentado en los ensayos llevados a cabo con mezclas 
binarias, donde el metano prácticamente no se adsorbe, además, se registraron los 
mayores tiempos de adsorción a la mayor presión y la menor temperatura. No obstante, 
este comportamiento no se presenta cuando se desarrolló el experimento a 1bar y 30°C, 
allí una pequeña cantidad de metano se adsorbe y se tienen mayores tiempos de 
saturación para etileno y etano que cuando se desarrolla el experimento a 5bar y la misma 
temperatura. 
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En la Tabla D-3 (Anexo D) se muestra el parámetro Q de la isoterma de Langmuir y los 
coeficientes de transferencia de masa que son ajustados con el modelo a partir de los 
datos experimentales para las mezclas modelo 1 a diferentes condiciones de presión y 
temperatura, adicionalmente; se muestra el parámetro de regresión para cada experimento 
indicando los valores de los parámetros con los cuales se logra un ajuste bastante bueno.  
Figura 3-22: Curvas de ruptura de mezclas Modelo 1 de CO2, CH4, C2H6 y C2H4 sobre 
tamiz molecular de zeolita 5A. 
 
Con esos parámetros se han determinado, también, las resistencias a la transferencia de 
masa externa, en macroporos y microporos que se muestran en la Figura 3-23. De allí se 
puede extraer que el aumento de la temperatura y la presión conlleva a la disminución de las 
resistencias de cada uno de los gases involucrados. En los cuatro casos presentados en esta 
figura se encontró que la resistencia que mayor implicación tiene sobre el proceso de 
adsorción de la mezcla es la relacionada con los microporos, con un leve incremento de la 
resistencia en macroporos cuando la presión es la más alta. Igualmente, el gas que mayor 
resistencia global mostró fue el etileno, aunque el metano presentó la menor resistencia 
global, su efecto relativo frente a los otros dos gases creció con el aumento de la presión y la 
temperatura, lo que impide el acceso de las moléculas de este gas a los puntos de adsorción 
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del sólido, lo cual indica que bajo estas condiciones se favoreció la adsorción de los otros dos 
gases, lo cual es coherente con el hecho de que una pequeña cantidad de metano, solamente, 
se adsorbió a 30°C y 1bar. 
La Figura 3-24 presenta los perfiles de composición de la mezcla modelo 2, donde se 
involucra el dióxido de carbono a las presiones y temperaturas de experimentación. El 
comportamiento del aumento de presión y la disminución de los tiempos de adsorción junto 
con una leve adsorción de metano, también, se presenta en este caso una explicación similar 
a la entregada para la mezcla modelo 1. Asimismo, se refleja una disminución en la cantidad 
de gases adsorbidos con el incremento de la temperatura a 1 y 5bar a 30°C. 
Figura 3-23: Efecto de la temperatura y la presión sobre las diferentes resistencias a la 
transferencia de masa en los experimentos con mezclas de gases modelo 1. 
 
Como en los experimentos con gases binarios y puros se muestran las curvas de ruptura 
obtenidas del modelo y las obtenidas de manera experimental evidenciando que el ajuste 
es bastante bueno para las mezclas modelo 2, sin embargo, solamente en la adsorción de 
etano, en tres de los cuatro perfiles de la Figura 3-24, la fracción molar experimental sube 
hasta aproximadamente 0,35, efecto que el modelo no logra reproducir. La Tabla D-4 
muestra los coeficientes de transferencia de masa y parámetros de la ecuación de 
Langmuir para la mezcla modelo 2 que se obtuvieron del ajuste de los perfiles modelados.  
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Figura 3-24: Curvas de ruptura de mezclas Modelo 2 de CH4, C2H6 y C2H4 sobre tamiz 
molecular de zeolita 5A. 
 
Figura 3-25: Efecto de la temperatura y la presión sobre las diferentes resistencias a la 
transferencia de masa en los experimentos con mezclas de gases modelo 2. 
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De acuerdo a los coeficientes y difusividades obtenidas en esta tabla se calculan las 
resistencias a la transferencia de masa externa, en macroporos y microporos graficadas 
en la Figura 3-25. Allí se puede establecer que, como en lo analizado en la mezcla modelo 
1, el incremento de la presión y la temperatura conduce a la disminución de la resistencia 
global. Asimismo, la resistencia a la transferencia de masa externa es completamente 
despreciable, mientras que la resistencia en microporos es la que tiene la mayor influencia 
sobre el proceso de adsorción de los gases presentes en esta mezcla, no obstante, el 
aumento de la presión hace que la resistencia en los macroporos aumente de manera muy 
leve. De igual forma, el gas que presenta mayor resistencia global a la transferencia de 
masa es el etileno, seguido por el etano, metano y por el dióxido de carbono. 
En el análisis de las resistencias involucradas en el proceso de adsorción de los gases 
estudiados, donde se estudiaron las mezclas de gases binarios (2 gases), la mezcla 
modelo 1 (3 gases) y la mezcla modelo 2 (4 gases), se determinó que en la medida en que 
la cantidad de gases aumentó, la resistencia fueron haciéndose más grandes, casi en un 
orden de magnitud, cuando se pasó de uno a otro escenario. También, se determinó que, 
aunque el metano no tuviera la mayor resistencia a la transferencia de masa en las mezclas 
donde se involucró, este gas no se adsorbe de manera prioritaria y, en consecuencia, la 
cantidad en que estos gases se adsorben sobre el tamiz molecular se define 
completamente por la afinidad de estos se adsorben sobre el tamiz molecular bajo estudio. 
Igualmente, en la mezcla modelo 1 es posible separar el metano por el proceso de 
adsorción obteniéndolo con un grado de pureza que permite que este sea recirculado al 
reactor, ya que el metano no se adsorbe generando una corriente de fracción molar igual 
a 1 hasta por 2000 segundos, en el caso más favorable, y en la desorción del adsorbente 
se obtendría una mezcla de etileno y etano, implicando que la separación de dióxido de 
carbono se debe llevar a cabo en procesos previos. Sin embargo, esto no es posible en la 
mezcla modelo 2, que involucra el dióxido de carbono, ya que el metano sale a una alta 
concentración durante tiempos muy cortos (500 segundos, en el mejor caso) haciendo que 
sea muy difícil implementar un proceso de separación (Narin, Ribeiro, et al., 2014). 
Las Figuras 3-26 y 3-27 muestran los perfiles de temperatura determinados durante el 
proceso de adsorción de las mezclas de gases modelo 1 y 2, respectivamente. Las 
temperaturas comparadas en las gráficas fueron medidas a la salida de los gases en el 
lecho y extraída del modelo en el último nodo (nodo 20). De manera general, se puede 
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apreciar que en los primeros segundos hay una disminución de la temperatura en el perfil 
debido al enfriamiento del lecho ocasionado por la transferencia de calor hacia el exterior, 
pues la temperatura del ambiente es inferior a la experimental (20°C). En seguida, se 
aprecian varios picos de elevación de temperatura que están asociados a los momentos 
donde se satura el lecho con cada gas en la parte final del lecho, finalmente; la temperatura 
sigue descendiendo de manera continua. 
Figura 3-26: Perfiles de temperatura para las mezclas de gases modelo 1. 
 
Tabla 3-11: Coeficientes de transferencia de calor estimados para las mezclas de gases 













0,941 48,836 0,94 
2 1,338 54,147 0,96 
1 
5 30 
1,076 48,941 0,96 
2 1,476 55,060 0,97 
1 
1 90 
1,610 56,366 0,95 
2 2,363 58,609 0,97 
1 
5 90 
2,270 49,823 0,93 
2 2,640 56,391 0,96 
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En ese sentido, se puede apreciar que para la mezcla de gases modelo 1 hay dos picos 
de elevación de temperatura que corresponden a la saturación del lecho de tamiz 
molecular con etano y etileno, además, a 30°C y 1bar, se presenta un tercer pico, en un 
tiempo muy corto, relacionado con la adsorción del metano. 
Figura 3-27: Perfiles de temperatura para las mezclas de gases modelo 2. 
 
Por otra parte, en los perfiles de la mezcla de gases modelo 2 se presenta un único pico 
de elevación de la temperatura ya que el etileno, etano y dióxido de carbono saturan el 
lecho en tiempos bastante similares, lo cual no permite apreciar los picos de cada gas de 
manera individual. También, se encuentra que con la elevación de la presión, a las dos 
temperaturas de estudio, hay incremento en la temperatura máxima del pico, 
principalmente a 30ºC, lo cual se debe a que el calor de adsorción del dióxido de carbono 
es mayor que el de los otros gases. 
La Tabla 3-11 presenta el coeficiente de transferencia de calor entre el gas y la pared (Hw) 
que fue determinado ajustando el perfil del modelo y el experimental y, también, el 
coeficiente entre el gas y el adsorbente (HTC) que fue estimado empleando la Ecuación 2-
25. En ese sentido, se puede apreciar que los dos coeficientes aumentan con el incremento 
de la presión y de la temperatura, esto está de acuerdo con las correlaciones publicadas 
para este tipo de coeficientes (Kern, 1999). Finalmente, se muestra el coeficiente de 
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correlación (R2) que indica que la calidad del ajuste del coeficiente Hw es bastante bueno, 
como se presentó en las figuras que contenían los perfiles. 
 
  
4. Conclusiones y Recomendaciones 
Este último capítulo presenta las conclusiones y recomendaciones generales del trabajo 
de investigación que se desarrolló. En consecuencia, se muestran las ideas que se pueden 
extraer sobre los resultados del proceso de síntesis de zeolita, su intercambio catiónico y 
el estudio de granulación que condujo a la formulación de un tamiz molecular de zeolita 
5A. También, se enseña un compendio de los resultados obtenidos de la evaluación de 
este adsorbente en la separación de los gases efluentes del reactor de OCM, indicando 
que el proceso PSA empleando el tamiz molecular estudiado es factible para lograr este 
objetivo. 
4.1. Conclusiones 
 Síntesis e Intercambio Catiónico de Zeolita 5A 
Tal como en el trabajo a nivel laboratorio realizado por García (García, 2012), unido a la 
caracterización de las materias primas (metasilicato de sodio y aluminato de sodio) y los 
productos obtenidos, se ha demostrado que es posible obtener zeolita 4A y 5A empleando 
aluminato de sodio y metasilicato de sodio a escala piloto (mezcla reactiva de 25L) 
producidos por la industria química colombiana.  
Los balances de materia y energía muestran que los procesos de síntesis e intercambio 
catiónico son intensivos en el consumo de agua, empleado alrededor de 75L (agua de 
reactivo + agua de lavado + agua de intercambio) por cada kilogramo de zeolita 5A 
producida, abriendo la necesidad de realización de estudios para el tratamiento de esta 
antes de desecharla cumpliendo las normas medioambientales o la optimización de su uso 
para introducirla nuevamente al proceso. Adicionalmente, estos datos, junto con la 
posibilidad de usar reactivos químicos nacionales para la síntesis e intercambio de zeolita, 
brindan información bastante valiosa para el escalamiento de plantas de tamaño industrial. 
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El análisis de los difractogramas obtenidos a partir de los ensayos de difracción de rayos 
X, demostraron que se ha obtenido zeolita tipo A en su forma sódica (4A), con cristalinidad 
aceptable, bajo las condiciones de síntesis (composición del hidrogel, temperatura de 
síntesis, tiempos de maduración y cristalización, método de separación y lavado) 
propuestas por García (García, 2012). 
Las transiciones del reactor de laboratorio (100mL) al reactor de 35L, de la calefacción en 
horno a la chaqueta calefactora con vapor y de agitación con giro de 360° en eje a agitación 
con hélice y bafles fue exitosa para la síntesis y el intercambio catiónico de Na+ por Ca2+ 
en planta piloto. Además, hay que tener especial cuidado en mantener el orden de adición 
de los reactivos (primero la solución de aluminato de sodio y luego la solución de 
metasilicato de sodio) con lo que se alcanza un pH de 14 logrando la formación de las 
unidades básicas de construcción de la zeolita. Asimismo, el lavado del reactor con 
soluciones de hidróxido de sodio entre uno y otro lote es de vital importancia para evitar la 
formación de estructuras zeolíticas no deseadas promovidas por material que permanece 
en el reactor sin limpiar. 
Las formulas de la zeolita intercambiada, halladas a partir los resultados de la prueba de 
fluorescencia de rayos X, permiten concluir que la zeolita producida en este trabajo tiene 
composición similar a la zeolita 5A fabricado por Sigma Aldrich® y a la de otros autores. 
Adicionalmente, a través de la relación Si/Al se reforzó el hecho de que, efectivamente, la 
zeolita  sintetizada fue tipo A y la relación Na/Ca dice que se logró el grado de intercambio 
de cationes deseado, los valores de las dos relaciones son característicos de la zeolita 5A. 
 Granulación de Zeolita 5A 
Se encontró que la mayor la cantidad de esferas dentro del intervalo de tamaño deseado 
se logra cuando se opera el equipo con el mayor % Velocidad Crítica (75% ó 59RPM), con 
el menor ángulo de inclinación (40°) y se adiciona la mayor cantidad de agua (30%). 
Además, se halló que la variable individual que más afectó el proceso es el % de Agua, 
seguido por la % Velocidad Crítica y la Inclinación. 
En cuanto a la cantidad de esferas con forma esférica, se determinó que se logra la mayor 
cantidad cuando se adiciona la mayor proporción de agua (30%), el equipo trabaja con la 
mayor inclinación (60°) y la mayor velocidad (59RPM). También, se identificó que la última 
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variable individual era la más influyente en el proceso de formación de aglomerados 
perfectamente esféricos, seguida por la inclinación y, la variable que menos afecta el 
proceso es el % Agua. 
De acuerdo con lo anterior, una vez culminada la fase 1 de aglomeración, teniendo como 
variables de respuesta la cantidad de esferas con tamaño adecuado y con la forma 
esférica, se concluyó que las condiciones de operación para obtener los núcleos debían 
ser 30% de Agua, 60° de inclinación y 75% de la Velocidad Crítica (59RPM). 
En la realización del estudio para determinar la formulación del tamiz molecular en esferas 
con núcleo y coraza donde se evaluó la resistencia mecánica, se encontraron ensayos con 
valores superiores al 110% respecto a la resistencia a la compresión de esferas de tamices 
moleculares comerciales. En ese sentido, se comprobó que calcinando a la mayor 
temperatura (700°C), empleando como aglomerante Actigel 208®, adicionando la menor 
cantidad de zeolita en el núcleo (70%) y en la coraza (60%) y con la coraza más grande 
(50% de Núcleo) se logran las mayores resistencias mecánicas, no obstante, se estableció 
que cuando se elaboraron los ensayos de puntos medios estudiados (% Zeolita Núcleo = 
80%, % Zeolita Coraza = 70% y % Coraza = 74,5%) con el mismo aglomerante y 
temperatura de calcinación se tienen resistencia mecánicas 5% inferiores a las del tamiz 
molecular comercial. Vale la pena anotar que los aglomerados elaborados con Minugel 
400® calcinados a las dos temperaturas no alcanzaron resistencias mecánicas superiores 
al 105%, pero con capacidades de adsorción bastante inferiores (0,113 kg Agua/kg 
Adsorbente) y, además, los ensayos con valores medios alcanzaron 77% de la resistencia 
mecánica ideal; los aglomerados de Actigel 208® y calcinados a 500°C alcanzaron 
solamente 75%, por esta razón se decidió descartar esas tres series de datos. 
Adicionalmente, cuando se evaluó la capacidad de adsorción de agua en función de las 
variables de la formulación se encontró el caso contrario de la resistencia mecánica; es 
decir, los mayores valores de esta variable de respuesta se reportaron cuando se tenía la 
mayor cantidad de zeolita en núcleo (90%) y coraza (80%) y cuando la proporción del 
núcleo es mayor que la de la coraza (99% Núcleo) para aglomerados fabricados con 
Actigel 208® y calcinados a 500°C.  
De acuerdo con el efecto de las variables de la formulación sobre la capacidad de 
adsorción de agua y la resistencia mecánica a la compresión evaluados en la segunda 
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fase se concluyó que la formulación es: Actigel 208® como aglomerante, 70% de Zeolita 
en Núcleo, 80% Zeolita en Coraza, 74,5% de Núcleo y temperatura de calcinación de 
600°C. 
Las fotografías de Microscopía Electrónica de Barrido tomadas a las muestras de tamiz 
molecular, fabricado y aglomerado de acuerdo a las condiciones explicadas en los 
Capítulos 1 y 2, indican que la distribución de los cristales de zeolita y las estructuras 
amorfas en forma de aguja de la arcilla aglomerante es adecuado, donde el aglomerante 
trabaja como el cemento de la estructura de cristales; sin embargo, las imágenes revelan 
que en algunos casos estructuras de la arcilla recubren los cristales de zeolita impidiendo 
la entrada del agua para que sea adsorbida. 
 Adsorción de los Gases Efluentes del Proceso OCM 
Las isotermas de adsorción mostraron que el tamiz molecular de zeolita 5A elaborado en 
el presente trabajo tiene mayor afinidad por el dióxido de carbono, seguido por el etileno, 
etano, metano y nitrógeno. En consecuencia, ya que la capacidad de adsorción de 
nitrógeno fue tan pequeña, esta se consideró despreciable, incluso este gas se empleó 
como gas de arrastre en los experimentos de adsorción en las columnas de la Miniplant 
de OCM. También, se encontró que la capacidad de adsorción de los gases aumenta 
cuando se disminuye la temperatura, situación que era de esperarse debido a al carácter 
exotérmico del proceso. 
Las isotermas de adsorción mostraron un ajuste bastante preciso con la ecuación de 
Langmuir, como se puede determinar a través de los coeficientes de correlación (R2). Los 
parámetros de esta ecuación, es decir, la capacidad de adsorción en monocapa (Q) que 
está relacionada con la cantidad de gas que se puede adsorber y la constante asociada a 
la energía libre de adsorción (b) aumentan en la medida en que crece la afinidad de 
adsorbente por el gas, en consecuencia, se encontró que el dióxido de carbono presenta 
los valores más altos, seguido por el etileno, etano, metano y nitrógeno. Asimismo, ambos 
parámetros para cada gas disminuyen cuando la temperatura es incrementada debido a 
que la capacidad de adsorción decrece. 
La determinación del calor de adsorción isostérico, empleando la ecuación de Clausius-
Clapeyron, demostró que el dióxido de carbono presenta la mayor energía de adsorción, 
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seguido por el etano, etileno y el metano, tales valores coinciden con los reportados por 
otros autores. No obstante, se determinó el efecto de la carga del gas sobre el adsorbente 
en relación con el calor de adsorción y se encontró que el calor de adsorción de los tres 
hidrocarburos presenta incremento cuando se alcanzan capacidades de adsorción 
cercanas a 1kmol/kg, aunque para el etileno se tiene un crecimiento más dramático 
superponiéndose a los demás gases en este intervalo. 
Las curvas de ruptura de los gases individuales mostraron que el gas que más tiempo tarda 
en saturar el lecho y, en consecuencia, por el que tiene mayor afinidad el tamiz molecular, 
es el dióxido de carbono (0,057 kg/kgTM-5A) seguido por etileno (0,026 kg/kgTM-5A), 
etano (0,023 kg/kgTM-5A) y metano (0,006 kg/kgTM-5A) a 30°C y 5bar, las capacidades 
de adsorción de los gases disminuye con el aumento de la temperatura y la disminución 
de la presión. Lo anterior coincide con los resultados obtenidos de las isotermas de 
adsorción. 
El desarrollo de los ensayos de adsorción con las seis mezclas de gases binarios mostró 
que el metano en ningún caso se adsorbió y el gas que lo acompañaba en la mezcla tomó 
un tiempo de saturación del lecho suficiente para contemplar la posibilidad de la separación 
de estas mezclas empleando el proceso PSA usando el tamiz molecular estudiado. Por 
otra parte, en los ensayos con las mezclas etano-dióxido de carbono y etano-etileno no se 
lograron grados de separación importantes, ya que los gases saturan el lecho de tamiz en 
tiempos muy similares, inclusive en la mezcla etileno-dióxido de carbono este tiempo es, 
prácticamente, el mismo, por lo tanto, se concluye que este proceso no es favorable para 
la separación de estas tres mezclas binarias. Para estos experimentos se determinó la 
selectividad del tamiz molecular para cada gas en las mezclas y se encontraron valores 
bastante altos para dióxido de carbono, etileno y etano cuando estos se mezclaron con 
metano, sin embargo, estos son muy cercanos a la unidad para la mezclas entre dióxido 
de carbono-etileno, dióxido de carbono-etano y etileno-etano, estos valores están de 
acuerdo con las observaciones realizadas sobre las curvas de ruptura.  
La adsorción de la mezcla modelo 1, que involucró metano, etileno y etano, mostró un 
buen grado de separación para el metano, donde no se adsorbió en grandes cantidades, 
permitiendo obtener una corriente de este gas en una pureza bastante alta y en la 
desorción del tamiz molecular se puede obtener una mezcla de etileno y etano que, 
posteriormente, puede ser separado con otro proceso de separación, incluso otro lecho de 
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tamiz molecular con un segundo tipo de adsorbente. Lo anterior abre la posibilidad a 
evaluar tecno-económicamente la separación del metano de la mezcla terciaria con el 
tamiz molecular de zeolita 5A, separando el dióxido de carbono con una operación previa, 
para reemplazar la columna desmetanizadora propuesta en el proceso convencional que, 
a priori, consume mayor cantidad de servicios. 
La mezcla modelo 2, escenario que involucró el dióxido de carbono junto con los gases de 
la mezcla modelo 1, mostró un grado de separación bastante favorable para el metano de 
los otros gases, ya que este tampoco se adsorbió, adicionalmente, el dióxido de carbono, 
el etileno y el etano saturan el lecho al mismo tiempo, en consecuencia, se obtiene una 
corriente con metano de alta pureza y la desorción del lecho entregará una mezcla de los 
tres gases restantes. De este modo, también, es posible recuperar el metano sin 
separación previa del dióxido de carbono, introduciendo una columna de adsorción PSA 
más grande, debido a la gran cantidad de dióxido de carbono que la debe atravesar, pero 
una columna de absorción con solución de aminas más pequeña ya que el metano ya ha 
sido retirado  
Los perfiles de temperatura determinados para las mezclas de gases modelo 1 y 2 
mostraron que el incremento de la presión lleva a la elevación del pico de temperatura 
relacionado con la saturación de los diferentes gases, debido a que incrementa la cantidad 
de gas adsorbida, lo que produce que el calor total generado sea mayor, como se demostró 
en la Figura 3-16. La mezcla modelo 2 mostró un incremento superior asociado a que el 
calor de adsorción del dióxido de carbono es superior a la del etileno, metano y etano. 
 Modelamiento del Proceso de Adsorción de los Gases del 
Proceso OCM 
El modelamiento y simulación del proceso de adsorción de los gases puros y las mezclas 
propuestas sobre el tamiz molecular de zeolita 5A fueron desarrollados obteniendo 
resultados completamente satisfactorios, a través de este proceso se ajustaron las curvas 
de ruptura de los experimentos de adsorción para obtener los parámetros de transferencia 
de masa y calor, que son útiles para el diseño las columnas de adsorción PSA y son 
necesarias para el desarrollo del análisis tecno-económico donde se aceptará o descartará 
la posibilidad de su implementación en el proceso OCM.  
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En ese sentido, el modelo cinético de Fuerza Motriz Lineal (LDF, de acuerdo a sus siglas 
en inglés) representó muy bien el proceso de transferencia de masa pudiéndose establecer 
los tres tipos de resistencias que se contemplan en la ecuación (resistencia externa, 
resistencia en microporos y resistencia en macroporos) a través de la determinación de los 
coeficientes de transferencia de masa externa, difusividad efectiva y difusividad en cristal. 
En consecuencia, se encontró, de manera general, que la resistencia global a la 
transferencia de masa aumentó en la medida en que la cantidad de gases incrementó, ya 
que al encontrarse más moléculas con la posibilidad de adsorberse dentro de los poros, 
hay mayor dificultad para que estas se transporten. También, se encontró que la 
resistencia externa fue despreciable para todos los experimentos. En cambio, la resistencia 
en macroporos tiene más influencia que la externa, sobre todo en las mezclas de gases 
binarios, en el caso en que el dióxido de carbono y el etileno se combinaron con otros 
gases, no obstante, esta resistencia fue, prácticamente, despreciable en las mezclas 
modelo 1 y 2, aunque tuvo una pequeña influencia a la mayor presión estudiada. Por su 
parte, la resistencia en microporos fue la que más influenció el proceso de adsorción en 
los experimentos elaborados llevando a la conclusión que esta es la resistencia controlante 
del proceso, debido a que en este nivel se encuentran los sitios activos donde las 
moléculas del gas se adsorben, pues los poros de zeolita 5A son del orden de 5Å. 
A través de la simulación y ajuste de los perfiles de temperatura de las mezclas de gases 
modelo 1 y 2, se determinaron los coeficientes de transferencia de calor entre el gas y el 
adsorbente (HTC) y entre el gas y la pared del lecho (Hw), mostrando que sus valores 
aumentan con el incremento de la presión y la temperatura. Adicionalmente, los 
coeficientes de correlación indicaron que el ajuste es bastante bueno. 
4.2. Recomendaciones 
El proceso de acoplamiento oxidativo de metano (OCM) es una alternativa bastante 
prometedora para el aprovechamiento de las grandes reservas de gas natural para 
producir etileno, producto que es suplido por la industria del petróleo. En consecuencia, no 
se deben detener los esfuerzos en el mejoramiento del proceso en las etapas de reacción 
y la recuperación, que conduzcan a que este sea comercialmente viable. 
El paso a seguir consiste en realizar simulaciones con ciclos de adsorción y regeneración 
del lecho de tamiz molecular 5A con los parámetros obtenidos en el presente trabajo para 
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llevar a cabo un análisis tecno-económico que involucre el reactor de OCM junto con 
diferentes conformaciones de proceso de adsorción con cambio de presión (PSA) o 
temperatura (TSA). En ese sentido, se podrá determinar la configuración adecuada que 
permitirá lograr la separación con las recuperaciones deseadas de los distintos gases 
involucrados, bajando el consumo de energía y reduciendo los costos en comparación al 
proceso convencional que involucra procesos de absorción y destilación criogénica. 
El tamiz molecular, que debe ser empleado en el proceso de adsorción con cambio de 
presión, puede ser mejorado determinando una sustancia que tenga mayor selectividad 
por etileno. Una alternativa que se está estudiando en el Grupo de Investigación de 
Procesos Químicos y Bioquímicos involucra la zeolita tipo X, no obstante, otro tipo de 
zeolitas, la combinación de ellas u otras clases de adsorbentes que permitan mejorar el 
grado de separación, también, pueden ser estudiados. 
Debido a que el trabajo de investigación en torno a la granulación de zeolitas para 
adsorción, catálisis y otras aplicaciones industriales no es muy amplio, es necesario reunir 
mayores esfuerzos con la intención de conocer con mayor claridad el proceso y proponer 






A. Anexo: Difractogramas de los lotes de 
síntesis de zeolita 4A 
Figura A-1: Difractograma para el lote número 2 de síntesis de zeolita 4A. 
 
Figura A-2: Difractograma para el lote número 3 de síntesis de zeolita 4A. 
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Figura A-3: Difractograma para el lote número 4 de síntesis de zeolita 4A. 
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Figura A-5: Difractograma para el lote número 6 de síntesis de zeolita 4A. 
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Figura A-7: Difractograma para el lote número 8 de síntesis de zeolita 4A. 
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Figura A-9: Difractograma para el lote número 10 de síntesis de zeolita 4A. 
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Figura A-11: Difractograma para el lote número 12 de síntesis de zeolita 4A. 
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B. Anexo: Diseño de un aglomerador de 
disco inclinado 
El diseño y construcción de un aglomerador de disco inclinado fue hecho para adquirir un 
equipo con las características necesarias para realizar un estudio de las variables que 
afectan el proceso de aglomeración de zeolitas y; así, determinar las condiciones 
adecuadas para llevar a cabo el proceso con la zeolita sintetizada e intercambiada como 
se mostró en el Capítulo 1 y que se evaluó en los lechos de adsorción de la Miniplanta 
OCM. Varios autores han encontrado que este tipo de equipos son los más indicados para 
la obtención de aglomerados con características mecánicas y de flujo necesarias en lechos 
de adsorción. (Couper et al., 2005) (Richardson, Harker and Backhurst, 2002) (Maloney, 
2008). 
Tabla B-1: Características de algunos aglomeradores de disco inclinado. Tomado de 
Feeco International Inc (Capes, 1980) 








1,3 3,5 0,25 12 a 36 n.a. 
3 8 1 9 a 27 0,35 
4,5 9 3 6,7 a 20,2 1 
6 11 5 8,1 a 16,2 2 
8 13 15 7,5 a 15 4,5 
10 15,5 25 12,8 7 
12 17,5 40 11,9 12 
14 19,5 60 11,3 17 
16 22 75 10,7 26 
18 24 100 10,4 35 
20 2 125 10 44 
23 30 150 8 58 
25 30 200 6 69 
En el mercado se pueden encontrar modelos de aglomeradores de disco inclinado cuyo 
diámetro varía entre los equipos de laboratorio de 1ft, hasta equipos de tipo industrial de 
20ft. En ese sentido, Pietsch (Capes, 1980) estudió el escalado de estos equipos 
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sintetizándolo en unas ecuaciones útiles para el diseño proponiéndose un diámetro para 
el equipo. 
Diámetro 
Para obtener el diámetro adecuado para que el equipo que cumpla con la producción los 
10 kilogramos necesarios para el empaque del tamiz, se recurrió a catálogos donde se 
reportan las características de los equipos como se muestra en La Tabla B-1. Allí se puede 
apreciar que el equipo comercial con menores dimensiones, tiene 16 pulgadas de diámetro 
y su producción no está reportada, por lo tanto, se tomará este diámetro para el diseño. 
Profundidad del disco 
Para conocer la profundidad del disco del aglomerador se empleó La Ecuación B-1, donde 
el 𝐻 y 𝐷 representan la altura y el diámetro del disco en metros, respectivamente: 
ℎ = 0,2𝑑     (B.1) 
De esta forma, la profundidad del disco es: 
ℎ = 0,2 × (16 𝑖𝑛 ×
25,4 × 10−3𝑚
1 𝑖𝑛
) =  0,0813 𝑚 
Consumo de potencia 
El consumo de potencia se determina a través de La Ecuación B-2, donde 𝑊 hace 
referencia a la potencia requerida en kW. 
𝑊 = 1,1𝐷2      (B.2) 
Entonces, el consumo de potencia del equipo es: 






Capacidad de producción 
La producción del aglomerador se determina con La Ecuación B-3, donde 𝐶𝑃 corresponde 
a la capacidad de producción del equipo en toneladas por hora.  
𝐶𝑃 = 1,5𝑑2      (B.3) 
Así, la capacidad de producción es: 
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Velocidad de operación 
Para determinar la velocidad de giro del disco del aglomerado es necesario calcular la 
velocidad crítica con La Ecuación B-4, donde 𝑁𝐶 hace referencia a la velocidad crítica para 
las condiciones del equipo en 1/min y 𝛽 que representa el angulo de inclinación del disco 




√𝑠𝑒𝑛𝛽     (B.4) 
Según Capes, el ángulo de inclinación del equipo puede variar entre 40° y 70°. Además, 
la velocidad de operación normal de un equipo de este tipo suele estar entre el 50% y 75% 
de la velocidad crítica. De este modo, se elaboró un breve análisis de sensibilidad donde 
para determinar algunos posibles valores de 𝛽 y velocidad de de giro. 
Figura B-1: Resultados del análisis de sensibilidad para determinar el Angulo de 
inclinación y velocidad de giro del disco. 
 
En La Figura B-1 se muestran los resultados del análisis de sensibilidad. Allí se puede 
observar que la máxima velocidad es de 48,2 RPM y la mínima velocidad es de 26,60RPM. 
Con estos valores se tiene que la velocidad media es de 37,4 RPM.  Manteniendo esta 
velocidad constante se tiene que los posibles ángulos de inclinación del disco son las 
mostradas en La Tabla B-2. 
Anexo B:  Diseño de un Aglomerador de Disco Inclinado  112 
 
Según la bibliografía consultada, el ángulo y la velocidad son influenciados, además, por 
el tamaño de partícula del producto, la proporción del aglomerante y la cantidad de 
humedad del material alimentado, debido al efecto de segregación que tiene este tipo de 
equipos, donde las esferas de mayor tamaño tienden a rebosarse y salir del equipo. De 
este modo, 𝛽 y N serán determinados de manera experimental realizándose ensayos 
exploratorios en el equipo construido. 
Tabla B-2: Posibles ángulos de inclinación en los que el disco se puede operar. 






C. Anexo: Tablas de diseños de experimentos con los valores de 
las variables de respuesta 
Tabla C-1: Diseño de experimentos con una repetición y resultados de las variables de respuesta para Actigel 208® y temperaturas 





















(kg agua/kg ads) 
1 70 60 50 45,8 75,1 0,148 70,4 115,4 0,129 
2 90 60 50 33,2 54,4 0,184 53,1 87,0 0,141 
3 70 80 50 39,4 64,6 0,163 61,9 101,5 0,134 
4 90 80 50 27,3 44,8 0,198 44,4 72,8 0,148 
5 80 70 74,5 34,3 56,2 0,184 57,3 93,9 0,138 
6 70 60 99 38,4 63,0 0,164 56,8 93,1 0,127 
7 90 60 99 24,3 39,8 0,214 40,7 66,7 0,155 
8 70 80 99 29,7 48,7 0,182 54,5 89,3 0,131 
9 90 80 99 23,6 38,7 0,218 33,0 54,1 0,156 
10 70 60 50 45,4 74,4 0,145 69,9 114,6 0,130 
11 90 60 50 33,6 55,1 0,181 53,3 87,4 0,143 
12 70 80 50 39,1 64,1 0,164 62,2 102,0 0,129 
13 90 80 50 27,6 45,2 0,196 44,1 72,3 0,145 
14 80 70 74,5 34,1 55,9 0,181 57,6 94,4 0,142 
15 70 60 99 38,0 62,3 0,164 56,6 92,8 0,128 
16 90 60 99 24,7 40,5 0,211 41,0 67,2 0,157 
17 70 80 99 29,5 48,4 0,184 54,1 88,7 0,129 
18 90 80 99 23,1 37,9 0,219 33,2 54,4 0,154 
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Tabla C-2: Diseño de experimentos con una repetición y resultados de las variables de respuesta para Minugel 400® y 
temperaturas de calcinación de: 500°C y 700°C. 
Minugel 400® 
Ensayo 


















(kg agua/kg ads) 
1 70 60 50 44,2 72,5 0,149 64,5 105,7 0,113 
2 90 60 50 31,9 52,3 0,175 47,3 77,5 0,132 
3 70 80 50 39,7 65,1 0,157 57,6 94,4 0,102 
4 90 80 50 25,3 41,5 0,185 39,4 64,6 0,122 
5 80 70 74,5 31,5 51,6 0,166 47,1 77,2 0,126 
6 70 60 99 39,6 64,9 0,142 51,5 84,4 0,124 
7 90 60 99 20,2 33,1 0,183 36,9 60,5 0,147 
8 70 80 99 35,6 58,4 0,160 50,4 82,6 0,114 
9 90 80 99 17,9 29,3 0,186 29,8 48,9 0,153 
10 70 60 50 44,4 72,8 0,147 64,2 105,2 0,113 
11 90 60 50 32,0 52,5 0,176 47,1 77,2 0,132 
12 70 80 50 39,9 65,4 0,156 57,8 94,8 0,102 
13 90 80 50 24,8 40,7 0,183 39,8 65,2 0,122 
14 80 70 74,5 31,2 51,1 0,168 47,4 77,7 0,126 
15 70 60 99 40,1 65,7 0,140 51,9 85,1 0,124 
16 90 60 99 19,8 32,5 0,185 37,2 61,0 0,147 
17 70 80 99 35,3 57,9 0,164 50,1 82,1 0,114 




D. Anexo. Tablas de coeficientes de transferencia de dasa y 
difusividades para los experimentos de adsorción 
Tabla D-1: Parámetros Q de la ecuación de Langmuir y coeficientes de transferencia de masa ajustados de los ensayos de 











111,394 5,505E-06 1,883E-13 
C2H4 9,851E-03 1,232E-02 117,844 5,860E-06 8,346E-14 





54,525 2,202E-06 5,070E-13 
C2H4 1,674E-02 2,674E-02 58,063 2,344E-06 1,892E-13 





103,000 6,394E-06 3,420E-13 
C2H4 2,337E-03 3,598E-02 112,630 7,063E-06 2,425E-13 





50,700 2,557E-06 6,334E-13 
C2H4 1,853E-03 6,459E-02 55,860 2,825E-06 4,373E-13 
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Tabla D-2: Parámetros Q de la ecuación de Langmuir y coeficientes de transferencia de masa ajustados de los ensayos de 









R2 kf(m/s) Deff (m2/s) Dc (m2/s) 
1 CO2 
1 30 
2.090E-02 1.029E-03 0.97 67.823 1.345E-05 6.966E-15 
2 C2H6 4.287E-03 2.159E-02 0.99 50.019 1.264E-05 1.695E-13 
3 C2H4 2.630E-02 7.385E-03 0.99 50.673 1.364E-05 4.904E-14 
4 CH4 1.533E-04 4.026E-03 0.99 44.577 1.924E-05 5.119E-12 
5 CO2 
5 30 
2.463E-02 6.704E-03 0.98 19.046 2.690E-06 8.178E-15 
6 C2H6 4.899E-03 6.751E-03 0.99 13.847 2.527E-06 4.765E-14 
7 C2H4 2.823E-02 4.274E-03 0.98 13.968 2.728E-06 3.408E-14 
8 CH4 1.338E-04 5.335E-03 0.99 11.946 3.849E-06 5.119E-12 
9 CO2 
1 60 
1.620E-02 3.256E-03 0.97 69.883 1.588E-05 2.262E-14 
10 C2H6 2.391E-03 4.468E-02 0.99 51.685 1.500E-05 3.928E-13 
11 C2H4 1.963E-02 7.761E-03 0.98 53.135 1.645E-05 1.288E-13 
12 CH4 5.355E-05 1.485E-02 0.99 45.832 2.265E-05 9.781E-12 
13 CO2 
5 60 
1.787E-02 1.043E-02 0.98 19.494 3.176E-06 2.062E-14 
14 C2H6 3.554E-03 1.337E-02 0.99 14.297 3.000E-06 9.769E-14 
15 C2H4 2.522E-02 4.358E-03 0.97 14.659 3.290E-06 1.084E-13 
16 CH4 6.135E-05 8.123E-03 0.99 12.356 4.529E-06 8.033E-14 
17 CO2 
1 90 
7.367E-03 5.556E-03 0.96 72.681 1.868E-05 3.901E-14 
18 C2H6 9.820E-04 6.957E-02 0.97 53.532 1.760E-05 6.551E-13 
19 C2H4 1.348E-02 9.054E-03 0.97 54.278 1.899E-05 2.883E-13 
20 CH4 8.817E-05 4.799E-02 0.99 47.642 1.868E-05 1.679E-11 
21 CO2 
5 90 
1.130E-02 3.019E-02 0.95 14.761 3.521E-06 4.464E-14 
22 C2H6 2.330E-03 2.195E-02 0.99 14.761 3.521E-06 1.669E-13 
23 C2H4 1.817E-02 5.969E-03 0.96 14.919 3.798E-06 1.084E-13 
24 CH4 1.943E-05 1.699E-02 0.99 12.875 5.327E-06 2.885E-13 
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Tabla D-3: Parámetros Q de la ecuación de Langmuir y coeficientes de transferencia de masa ajustados de los ensayos de 











111,394 5,505E-06 1,883E-13 
C2H4 9,851E-03 1,232E-02 117,844 5,860E-06 8,346E-14 





54,525 2,202E-06 5,070E-13 
C2H4 1,674E-02 2,674E-02 58,063 2,344E-06 1,892E-13 





103,000 6,394E-06 3,420E-13 
C2H4 2,337E-03 3,598E-02 112,630 7,063E-06 2,425E-13 





50,700 2,557E-06 6,334E-13 
C2H4 1,853E-03 6,459E-02 55,860 2,825E-06 4,373E-13 






Anexo D: Tablas de los coeficientes de transferencia de masa y difusividades  118 
 
Tabla D-4: Parámetros Q de la ecuación de Langmuir y coeficientes de transferencia de masa ajustados de los ensayos de 














87,740 3,956E-06 5,018E-14 
C2H6 4,758E-03 3,722E-03 80,152 3,589E-06 2,514E-14 
C2H4 2,505E-02 1,478E-03 86,270 3,885E-06 9,999E-15 





41,436 1,583E-06 1,434E-13 
C2H6 7,849E-03 5,896E-03 37,034 1,436E-06 4,070E-14 
C2H4 3,630E-02 3,015E-03 37,429 1,449E-06 2,107E-14 





83,549 4,714E-06 6,471E-14 
C2H6 3,512E-03 4,578E-03 75,192 4,201E-06 3,090E-14 
C2H4 1,640E-02 2,282E-03 76,128 4,258E-06 1,546E-14 





40,389 1,886E-06 1,515E-13 
C2H6 4,063E-03 6,277E-03 35,661 1,680E-06 4,267E-14 
C2H4 1,571E-02 4,104E-03 36,193 1,703E-06 2,814E-14 
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